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RESUMO 
 
As descargas de compostos orgânicos emergentes (COEs) no meio ambiente têm sido amplamente 
estudadas devido à presença de COEs, que mesmo em baixas concentrações (microgramas e nanogramas 
por litro), podem induzir toxicidade aquática e riscos para a saúde humana. As principais fontes de 
descargas de COEs são as estações de tratamento de águas residuais convencionais (ETARs), que na 
maioria das vezes não têm eficiência de tratamento adequada para os COEs. A remoção desses COEs 
em efluentes, por exemplo, os fármacos, pode ser obtida usando tecnologias avançadas de tratamento, 
mas esse tipo de tecnologia tem altos custos para sua operação e manutenção. Tendo em vista as 
dificuldades para a implementação de ETARs avançadas nos inúmeros municípios brasileiros, este 
trabalho avaliou a implantação de um sistema de tratamento natural: Wetlands Construídos (CWs) em 
laboratório. Os CWs são conhecidos e disseminados há mais de três décadas, com excelentes resultados 
na remoção de matéria orgânica, nutrientes e microorganismos. A aplicação de CWs neste trabalho 
ocorreu em escala piloto para o pós-tratamento de efluentes domésticos, utilizando o tipo de fluxo 
vertical, com a aplicação de efluente gerado por uma ETAR convencional. Para este estudo, foram 
adaptadas metodologias analíticas com a aplicação da Cromatografia Gasosa acoplada à espectrometria 
de massas (GC-MS), utilizando um analisador quadrupolar, e devido às baixas concentrações desses 
COEs nas amostras de águas residuárias, a técnica de pré-concentração foi com extração em fase sólida 
(EFS), usando cartuchos OASIS HLB. Três COEs com ocorrências em ETEs foram analisados: o 
composto psicoestimulante cafeína (CAF) e dois antiinflamatórios não esteroidais (AINEs): 
Diclofenaco (DCF) e Ibuprofeno (IBU). O método implantado no EM-CG foi configurado no modo de 
impacto de elétrons (EI), EI = 70 eV) e com monitoramento de íon (single ion monitoring -SIM). Os 
AINEs foram sililados pelo processo de derivatização com o reagente N-Metil-N- (trimetilsilil) 
trifluoroacetamida (MSTFA). As curvas analíticas apresentaram linearidades superiores a (R2 > 0,99), 
para o composto IBU, entre os intervalos de concentração de 5 a 250 ng.L-1, limite de detecção (LD)= 
48,8 ng.L-1, limite de quantificação (LQ)= 64,9 ng.L-1,  sendo que para o para o composto CAF, foram 
obtidos na faixa de 10 a 5000 ng.L-1, LD= 6,5 ng.L-1 e LQ: 14,8 ng.L-1, para o composto DCF, de 5 a 
200 ng.L-1, LD= 72,7 ng.L-1 e LQ= 86,8 ng.L-1. Os resultados dos parâmetros físico-químicos 
apresentaram bom desempenho no sistema CWs, com eficiência de remoção de matéria orgânica e 
nutrientes remanescentes no efluente acima de 50%. Enquanto que para a identificação e quantificação 
dos COEs, apresentaram eficiência de remoção dos compostos: IBU em 6%; DCF em 15%; e CAF em 
30%, indicando a capacidade do sistema de CWs na remoção ou diminuição dos COEs.      
 
Palavras-Chave: Wetlands, GC-MS, Extração em fase sólida, Derivatização, Fármacos. 
 
 
 
  
 
 
 
Abstract 
 
Discharges of emerging organic compounds (COEs) into the environment have been widely studied due 
to the presence of COEs, which can induce aquatic toxicity and risks to human health even at low 
concentrations (micrograms and nanograms per liter). The main sources of COEs discharges are 
conventional wastewater treatment plants (WWTPs), which for the most part do not have adequate 
treatment efficiency for COEs. The removal of these COEs in effluents, for example the 
pharmaceuticals, can be obtained using advanced treatment technologies, but these kinds of technologies 
have high costs for their operation and maintenance. In view of the difficulties for the implementation 
of advanced WWTPs in the numerous municipalities in Brazil, this work evaluated the implementation 
of a natural treatment system: Wetlands Constructed (CWs) in the laboratory. CWs have been known 
and disseminated for over three decades with excellent results in the removal of organic matter, nutrients 
and microorganisms. The application of CWs in this work took place on a pilot scale for the post-
treatment of domestic effluents, using the vertical flow type, with the application of effluent generated 
by a conventional WWTP. For this study, it was adapted analytical methodologies with the application 
of Gas Chromatography coupled to mass spectrometry (GC-MS), using a quadrupolar analyzer, and due 
to the low concentrations of these COEs in the wastewater samples, the technique of preconcentration 
was with solid phase extraction (SPE), using OASIS HLB cartridges. Three COEs with occurrences in 
WWTPs were analyzed: the caffeine psychostimulant compound (CAF) and two non-steroidal anti-
inflammatory drugs (NSAIDs): Diclofenac (DCF) and Ibuprofen (IBU). The method implanted in the 
CG-EM was configured in the electron impact (EI) mode, EI = 70 eV) and with single ion monitoring 
(SIM). The NSAIDs were silylated by the derivatization process with the reagent N-Methyl-N- 
(trimethylsilyl) trifluoroacetamide (MSTFA). Analytical curves showed linearities greater than (R2> 
0.99) for compound IBU, between the concentration ranges from 5 to 250 ng.L-1, detection limit (LD) 
= 48.8 ng.L-1 , quantification limit (LQ) = 64.9 ng.L-1, and for the CAF compound, were obtained in the 
range of 10 to 5000 ng.L-1, LD = 6.5 ng.L-1 and LQ: 14.8 ng.L-1, for DCF compound, 5 to 200 ng.L-1, 
LD = 72.7 ng.L-1 and LQ = 86.8 ng.L-1. The results of the physical-chemical parameters presented good 
performance in the CWs system, with removal efficiency of organic matter and nutrients remaining in 
the effluent above 50%. While for the identification and quantification of COEs, they showed removal 
efficiency of the compounds: IBU in 6%; DCF by 15%, and CAF by 30%, indicating the ability of the 
CW system to remove or reduce COEs. 
 
Keywords: Wetlands, GC-MS, Solid Fase Extraction, Derivatization, Pharmaceuticals. 
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1. INTRODUÇÃO 
 
Durante a última década, o aparecimento de micro poluentes no meio ambiente tem 
alarmado a comunidade científica sobre os possíveis efeitos indesejáveis de muitos destes 
poluentes para o meio ambiente afetando diretamente diversos organismos vivos (Cunningham 
et al., 2006). 
O rápido desenvolvimento econômico mundial tem contribuindo para a melhoria 
da qualidade de vida, favorecendo assim o aumento da expectativa de vida, o que por sua vez 
ocasiona o aumento da população global. Tal condição contribui para o aumento do consumo e 
consequente intensificação da geração de resíduos. Apenas uma parcela dos resíduos 
provenientes dos efluentes gerados é estudada e aplicada nas legislações de potabilidade de 
água e lançamento de efluentes, mesmo em países onde o saneamento básico e ambiental 
encontram-se consolidados.     
Os compostos orgânicos emergentes (COEs), também chamados de poluentes 
emergentes ou ainda micropoluentes, são substâncias ou resíduos que incluem vários grupos de 
compostos orgânicos extensamente lançados no meio ambiente (Li et al., 2013). 
Estes contaminantes geralmente encontrados em baixas concentrações na ordem de 
(µg.L-1 e ng.L-1), são constituídos principalmente de compostos de origem antrópica, chamados 
de  produtos farmacêuticos e higiene pessoal (em inglês, pharmaceutical chemicals and personal 
care products - PPCPs). Compostos como os: fármacos, sabões, loções, cremes dentais, 
fragrâncias e protetores solares entre outros. são continuamente lançados no meio ambiente 
como resultado das atividade de consumo, descarte de resíduos, descargas acidentais ou 
intencionais (Petty et al., 2004) (Liu e Wong, 2013), além do que, quando lançados de forma 
indiscriminada no meio ambiente, existem evidências de que estes compostos podem causar 
toxicidade aguda e crônica aos organismos aquáticos, assim como em seres humanos (Fent, 
Karl et al., 2006), (Santos et al., 2010). 
No entanto, uma das principais fontes destes poluentes para o meio ambiente é a 
descarga de efluentes provenientes das estações de tratamento de efluentes (ETEs), tanto 
industriais como as de tratamento dos esgotos municipais, onde sua remoção é na maioria das 
vezes incompleta (Heberer, 2002). 
Várias tecnologias de pós-tratamento vêm sendo testadas e monitoradas para a 
remoção dos COEs, incluindo por exemplo: bioreatores com membranas conhecido do inglês 
por membrane bioreactors (MBRs), (Radjenovic et al., 2007); (De Cazes et al., 2014), os 
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processos oxidativos avançados (Andreozzi et al., 2003); (Ikehata et al., 2006), adsorção em 
carvão ativado (Hwang et al., 1994); (Ternes et al., 2002)  entre outras, são tecnologias de 
tratamento avançadas e vêm sendo testadas para a aplicação de forma efetiva na remoção dos 
COEs.  
No entanto, tais tecnologias apresentam elevado custo de implantação e operação.  
Frente a isso uma tecnologia alternativa para o tratamento de efluente doméstico vem sendo 
utilizada há mais de 3 décadas ao redor do mundo. Os Wetlands Construídos possuem 
resultados publicados em mais de 36 países fazendo uso de mais de 400 unidades apenas com 
uma de suas configurações, a de fluxo horizontal subsuperficial (FHSS). Esse sistema possui 
capacidade de degradação de compostos orgânicos em condições aeróbias e anaeróbias, 
promovendo reações bioquímicas que podem viabilizar a remoção ou tratamento dos COEs 
com eficiência. 
Visando um aprofundamento nos estudos de sistemas alternativos, este experimento 
objetiva avaliar a capacidade dos Wetlands Construídos de atuar como sistema capaz de 
promover um polimento final no efluente tratado de esgoto doméstico, ou seja, testar sua 
capacidade de remoção dos compostos orgânicos emergentes não removidos nas etapas 
anteriores de tratamento de uma ETE convencional. Para isso, aplicou-se o efluente tratado da 
ETE Piçarrão, uma das ETEs da concessionária SANASA do município de Campinas – SP, 
onde o efluente foi coletado na calha parshall de saída da ETE, antecedendo o lançamento no 
Ribeirão Piçarrão. Na sequência o efluente foi transportado em bombonas plástica para o 
laboratório e realizada sua aplicação no sistema para pós tratamento do efluente. A estação de 
tratamento ETE Piçarrão, vem sendo operanda desde 2004, o sistema é composto por reatores 
de fluxo ascendente (RAFA), tanques de aeração conhecidos como Lodos Ativados, na 
sequência sistema de decantação e desidratação para a fase sólida e escadas de aeração para a 
fração líquida. 
Após a coleta das amostras de efluente tratado na ETE Piçarrão, realizou-se a aplicação 
no sistema de Wetlands Construídos para o pós-tratamento, avaliando principalmente a 
capacidade do sistema de remover os compostos orgânicos emergentes (COEs), com foco 
principal nos fármacos Anti-inflamatório não esteroides (AINEs) selecionados para esse 
trabalho os compostos: Ibuprofeno, Diclofenaco e o compostos estimulante Cafeína.  
E devido a necessidade de melhor compreender as atividades biológicas desses 
contaminantes emergentes no ambiente deve-se primeiramente avaliar sua presença e 
quantifica-la (Gomez et al., 2007). 
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Com esse propósito em mente, um método preciso e sensível deve ser adotado, 
desenvolvido ou otimizado, para ser capaz de monitorar esses compostos em concentrações na 
ordem de ng L-1.  
No entanto quando amostras complexas como os AINEs são analisadas, tal como 
amostras de esgotos domésticos, é possível que haja a supressão do feixe de elétrons no 
processo de ionização dos compostos. Artigos publicados têm relatado que a cromatografia 
gasosa com detector de massas (GC-MS) no modo Monitoramento Seletivo de Ions (SIM) é 
apropriada para análises ambientais da maioria dos compostos estudados, os quais possuem 
características físico-químicas como por exemplo pH neutro ou moderadamente ácidos, 
entretanto propriedades como a baixa volatilidade de alguns compostos e a presença de grupos 
polares na molécula, tem sua sensibilidade aumentada com ganho de detecção e quantificação 
através da etapa de Derivatização. 
O processo de Derivatização vem auxiliar na modificação da estrutura desses compostos 
em compostos mais voláteis, melhorando a sensibilidade das leituras pela técnica da 
Cromatografia Gasosa, acabando por compensar a manipulação adicional das amostras nessa 
etapa. Não obstante, a maioria dos métodos analíticos propostos na literatura aplica o processo 
de derivatização antes da análises de GC-MS (Gomez et al., 2007).       
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2. JUSTIFICATIVA 
 
Fatores climáticos e ambientais são primordiais na implementação de tecnologia 
que possua propriedades e características biológicas como forma de tratamento e destino de 
resíduos sejam eles domésticos, agroindustriais ou rurais. O Brasil, em grande parte de seu 
território, apresenta disponibilidade e condições ambientais para utilização de tecnologias de 
baixo custo e que possam, acima de tudo, melhorar a precária situação do saneamento conferido 
em âmbito nacional.  
Os Wetlands construídos são uma alternativa com viés ecológico, de baixo custo de 
manutenção e elevado grau de resiliência e robustez para as diferentes fontes geradoras de 
resíduos e as diversas condições encontradas em um país como o Brasil com suas características 
continentais.  
O sistema de Wetlands construídos tem como um de seus componentes principais 
a aplicação de plantas aquáticas e ornamentais com funções de incorporação de nutrientes, 
potencial de tratamento “similar” a tratamentos avançados com a possibilidade de remoção de 
compostos orgânicos emergentes, design paisagístico assim como fonte geradora de renda. 
Potencialidades do sistema: 
✓ Incorporação de nutrientes: Atendimento aos parâmetros de lançamento de 
efluentes domésticos, agrícolas e rurais com potencial de tratamento de 
compostos orgânicos emergentes ainda não contemplados na legislação 
nacional. 
✓ Design paisagístico: Recuperação e melhoria de margens, várzeas e outras 
áreas como, por exemplo: parques, represas, açudes degradados pela poluição 
ambiental. Tornando esses locais acessíveis e atrativos a visitação, recreação, 
educação ambiental e pesquisas científicas. 
✓ Fertirrigação: Com a estabilização da matéria orgânica e disponibilização das 
formas assimiláveis de nitrogênio e fósforo pelas plantas o sistema pode 
favorecer o reúso de efluentes aplicados à agricultura.  
✓ Fonte geradora de renda: Visando a sustentabilidade do sistema dos Wetlands 
Construídos, diversos trabalhos veem aplicando o cultivo de flores além das já 
difundidas plantas aquáticas como alternativa para captação de recursos, 
gerando assim uma renda extra. As fibras de diversas plantas aplicadas no 
sistema também são utilizadas para aplicação em artesanato e feiras de 
produtos naturais.       
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3. OBJETIVOS 
 
3.1   Objetivos Gerais 
 
O presente trabalho tem como objetivo principal avaliar a capacidade do sistema de 
tratamento (Wetlands Construídos) em escala piloto para pós tratamento de efluente doméstico 
oriundo de uma estação convencional de tratamento de esgoto ETE, visando a remoção de 
compostos orgânicos emergentes. 
 
3.2   Objetivos Específicos 
 
✓ Adaptar e otimizar metodologias já existentes para identificação e 
quantificação dos compostos orgânicos emergentes em Cromatografia Gasosa 
acoplada a Espectrometria de Massas (GC-MS) em amostras de efluentes 
tratado ETE convencional; 
✓ Avaliar a capacidade do sistema piloto de Wetland Construído em remover 
cafeína remanescente no efluente. Por ser um composto orgânico emergente 
com ação estimulante, é utilizada como indicador da possível presença de 
inúmeros outros compostos de origem antrópica; 
✓  Identificar a presença de diclofenaco, Ibuprofeno possivelmente presentes no 
efluente tratado de uma ETE convencional e avaliar a capacidade de serem 
tratados no sistema de Wetlands Construídos; 
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4. REVISÃO DE LITERATURA 
 
4.1   Características dos Esgotos Domésticos 
 
A composição do predominante do esgoto sanitário doméstico é da ordem de 99,9% 
de água e 0,1% de sólidos. A fração sólida é composta por material orgânico e inorgânico, sendo 
estes presentes principalmente na forma de sólidos suspensos, dissolvidos e também na forma 
de microrganismos. E é justamente a essa fração de sólidos (0,1%) que se faz necessária a 
aplicação de um tratamento (Von Sperling, 2005). 
O esgoto doméstico é constituído mais especificamente por material orgânico 
biodegradável, material biológico (bactérias, microrganismos, fungos, células e etc.), toda essa 
diversidade é proporcionada pela composição dos esgotos sanitários, devido principalmente a 
presença de nutrientes (nitrogênio e fósforo). O esgoto doméstico possuindo maior ou menor 
concentração global de constituintes tem como característica a heterogeneidade mantendo uma 
proporcionalidade entre material orgânico, nutrientes além de outros compostos como óleos, 
graxas e detergentes (Benetti e Bidone, 1993).  
 
4.1.1 Nível de tratamento de Esgoto 
 
O tratamento de esgoto é classificado por níveis de tratamento, sendo os principais 
aplicados nas ETEs convencionais. Os níveis de tratamento têm a finalidade de tornar o sistema 
mais robusto e contribuir para a melhoria subsequente do efluente no sistema de tratamento. 
São 4 os principais níveis de tratamento: Tratamento preliminar, tratamentos primário, 
secundário e terciário. Abaixo são listadas as seguintes características e funcionalidade de cada 
tratamento.  
Tratamento Preliminar:  Essa é a primeira etapa do sistema, e tem a função de 
remover sólidos grosseiros, do efluente por processo físico como areias e outros materiais 
inorgânicos, adequando o efluente a etapa subsequente, o tratamento primário. Suas principais 
funcionalidades, além de proteger tubulações, dutos, bombas e evitar paradas não programadas 
no sistema das ETEs devido principalmente a objetos e matérias erroneamente descartados nas 
redes coletoras. 
 Tratamento Secundário: Nas ETEs, ele é composto basicamente sistemas 
biológicos que tem a função de “degradar” matéria orgânica e em alguns casos nutrientes como 
Nitrogênio e Fósforo, podem ser conduzidos por processos anaeróbios.  
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Tratamento Terciário: Os tratamentos terciários podem ser adequados ao 
atendimento das especificações de lançamento do esgoto tratado. Na prática sua função é a 
remoção de compostos específicos ou inibição de microrganismos patogênicos.   
O tratamento de esgoto têm a finalidade de atender a legislação em vigor e a busca 
pela melhoria da qualidade das águas, através da remoção de resíduos antrópicos gerados e 
lançados na forma de efluentes nos corpos receptores (VON SPERLING, 2005). 
 
4.1.1.1 Compostos Orgânicos Emergentes – COEs 
 
Atualmente, uns dos mais relevantes tópicos na área da química analítica ambiental 
é a avaliação da qualidade das águas e a preocupação com redução e sua qualidade natural, 
principalmente com a presença de contaminantes não regulados pelas atuais legislações. Muitos 
estudos vêm sendo desenvolvidos, avaliando as fontes, ocorrência, destino e os efeitos desses 
poluentes no ambiente. 
Compostos derivados de fármacos, produtos de higiene pessoal, surfactantes, 
produtos ou substâncias com potenciais efeitos endócrinos no organismo humano e em outras 
espécies de animais, principalmente em ambientes aquáticos, vêm provocando um grande 
interesse na última década (Gomez et al., 2007). 
Todos esses compostos e seus metabólitos ativos são diariamente introduzidos nos 
sistemas aquáticos na forma de complexas misturas e por várias rotas. Rotas essas oriundas de 
efluentes não tratados, assim como de efluentes tratados por estações convencionais de 
tratamentos de efluentes ETEs convencionais. Diversas fontes de informação vêm relatando a 
presença de fármacos e compostos orgânicos emergentes (COEs) em efluentes provenientes das 
ETEs, com a sensível contribuição de hospitais e clínicas, os quais lançam seus efluentes nas 
redes coletoras de esgotos, sendo encaminhados diariamente para as ETEs convencionais sem 
prévio tratamento. 
Pesquisas recentes vêm demonstrando que as ETEs convencionais não foram 
especificamente desenvolvidas para a remoção eficiência da maioria desses compostos que, em 
sua maior parte, são encontrados em águas na ordem de ng.L-1 e ug.L-1) (Gomez et al., 2007). 
        
4.1.1.2   Anti-inflamatórios Não Esteroides (AINEs) 
 
Os anti-inflamatórios não esteroidais (AINEs) estão entre os fármacos mais 
difundidos no mundo. Eles são amplamente utilizados no tratamento de distúrbios 
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inflamatórios, como analgésicos e pelo seu efeito antipirético (Vane and Botting, 1998). 
Apresentam toxicidade relativamente baixa para os seres humanos, (como por exemplo a 
aspirina, e em doses baixas o ibuprofeno e o diclofenaco). Esses medicamentos possuem venda 
livre, frequentemente vendidos sem receita médica (Duong et al., 2014) 
O elevado consumo dos AINEs tem como consequência sua presença em águas 
superficiais, águas subterrâneas e água potável. Segundo (Marsik et al., 2017) entre 15 a 20 % 
dos fármacos ibuprofeno e diclofenaco são excretados pela urina de forma inalterada.   
Quando um fármaco é ingerido, o organismo inicia instantaneamente uma série de 
processos bioquímicos: primeiramente o fármaco passa pela absorção, na sequência, 
distribuição, metabolismo e eliminação, esse processo ganha o nome de farmacocinética, 
(Hardman e Gilman, 2005). 
Fármacos são desenvolvidos para serem eliminados pelo processo de excreção sem 
alterações funcionais nos organismos dos paciente, sendo convertidos em metabólitos e ou em 
formas conjugadas, o que por sua vez pode acarretar na introdução de tais metabólitos em 
maiores concentrações no meio ambiente  (Hardman e Gilman, 2005). 
A toxicidade seletiva do diclofenaco (DCF) para várias espécies de aves levou à 
diminuição dramática da população de abutres no subcontinente indiano. Essa toxicidade, 
também foi constatada em laboratório com animais aquáticos, como peixes das espécies: truta 
marrom (Salmo trutta f. fario) ou truta arco-íris (Oncorhynchus mykiss), onde o efeito 
prejudicial da droga foi observado sob suas concentrações ambientalmente relevantes (cerca de 
1 µg.mL-1) (Marsik et al., 2017). 
      Embora o impacto da toxicidade para o ambiente de outros AINEs não seja ou não 
tenha sido observado e apresentado para DCF até o momento, os efeitos da sua degradação em 
organismos aquáticos e ecossistemas já foram evidenciados. Potenciais efeitos sinérgicos 
podem ocorrer, principalmente em locais onde a concentração desses fármacos é elevada, como 
em ETEs, efluentes de clínicas e hospitais (Marsik et al., 2017)
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4.2  Wetlands 
 
Os Wetlands são áreas de transição entre terra e água. Os limites entre zonas úmidas, 
terras altas ou águas profundas nem sempre são distintos. O termo Wetlands abrange uma ampla 
variedade de ambientes úmidos, incluindo pântanos, brejos, prados úmidos, pantanais, várzeas 
e áreas ribeirinhas (Davis, 1995). 
Os Wetlands fornecem diversas funções e valores. As funções dos Wetlands são 
inerentes aos processos físicos e bioquímicos que ocorrem no sistema. Os valores dos Wetlands 
são atributos que a sociedade percebe como benéfico para si e ao meio ambiente. Tais como: 
✓ Melhoria da qualidade das águas; 
✓ Prevenção de inundações com armazenamento de enxurrada de água de chuvas; 
✓ Reciclagem de nutrientes e outros compostos; 
✓ Habitat para a vida selvagem; 
✓ Recreação passiva tais como observação e fotografia de aves e pequenos 
animais; 
✓ Pesquisa e educação ambiental; 
✓ Paisagismos como melhoria estética. 
Os autores (H Kadlec e Wallace, 2008) destacam que os Wetlands possuem 
elevadas atividades biológicas, favorecendo a transformação de poluentes menos complexos 
em subprodutos na forma de macro e micronutrientes inofensivos ao meio ambiente e 
importantíssimos para a vida. Tais nutrientes alimentam diversos outros organismos efetivando 
a transformação de compostos inorgânicos em compostos orgânicos e estes, por sua vez, servem 
de alimento para microrganismos e animais subsequentes na cadeia alimentar (Sezerino, 2006).  
  
4.2.1 Sistemas Naturais 
 
Os Wetlands são formados principalmente por se encontrar em depressões 
topográficas, áreas com baixa permeabilidade, ou próximas a lençóis freáticos.   
Os Wetlands são áreas com uma rica biodiversidades, caracterizadas pelo 
desenvolvimento de espécies adaptadas á condições extremas e particulares desse tipo de 
habitat. Em muitos casos, muitas espécies foram se adaptando para o constante contato com a 
umidade, solo encharcado, ambiente alagado e vegetação suporte singular. Além disso esse 
sistema tem um papel muito importante na ciclagem de nutrientes, removendo potenciais 
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“poluentes” oriundo da decomposição de uma vegetação diversificada assim como de uma 
fauna nativa ou exótica aos Wetlands. (Wallace, 2009)     
 
4.2.2 Wetlands construídos 
 
Os Wetlands Construídos, (em inglês, Constructed Wetlands - CWs) consistem em 
projetos que contenham água, um substrato e plantas vasculares. Esses componentes podem ser 
configurados dentre inúmeras opções a fim de otimizar o desenvolvimento de uma comunidade 
de microrganismos e invertebrados aquáticos naturalmente adaptados ao ambiente local (Davis, 
1995).     
Historicamente os Wetlands Construídas vêm sendo desenvolvidas e implantadas 
desde meados do século passado, tecnologia essa criada em 1953 pela pesquisadora Dra. Kathe 
Seidel do Instituto Max Planck localizado próximo a Krefeld na Alemanha. Inicialmente, a  Dra. 
Kathe Seidel criou experimentos para o tratamento de efluentes com excesso de fertilizantes ou 
provenientes dos esgotos domésticos, utilizando para isso vários tipos de macrófitas e 
monitorando sua resistência a exposição a esses poluentes (Vymazal, 2011).   
Em sua maioria os Wetlands Construídos são projetados para tratar efluentes 
domésticos, mas também possuem ampla aplicação no tratamento de efluentes gerados em 
processos industriais, devido principalmente a suas capacidades de tratamento secundário e 
terciário, seja na remoção de matéria orgânica ou polimento final respectivamente.  
Dentre as fontes geradoras de efluentes passíveis de tratamento pelos CWs se 
destacam as seguintes atividades: refinarias, processos químicos, produção de papel e celulose, 
têxteis, curtumes, matadouros, destilarias, vinícolas e alimentícias, podendo ser aplicado com 
muito êxito no tratamento de efluentes oriundo da produção e processamento de leites, suínos, 
peixes, e seus derivados (Vymazal, 2009). 
Os CWs são constituídos de vegetação, meio suporte e água, proporcionando o 
desenvolvimento de microrganismos, possuindo assim ampla capacidade sistêmica de 
incorporação e transformação de muitos nutrientes contidos na matéria orgânica presente em 
elevadas concentrações nestes efluentes (Vymazal e Kropfelova, 2009). 
Os CWs podem ser projetados com dois diferentes fluxos, fluxo vertical FV ou 
fluxo horizontal FH, podendo o fluxo horizontal ser superficial (FHS) ou sub superficial (FHSS) 
(Vymazal, 2007). 
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4.2.3  Wetlands de fluxo superficial (WFS) 
 
Nos Wetlands de fluxo superficial (Figura 1), o efluente escoa pela superfície do 
meio suporte, podendo esse meio ser composto por estrutura simples e específica ou elaborada 
em camadas onde plantas e microrganismos possam se desenvolver (Mannarino, 2003).   
Esse sistema se assemelha a uma lagoa facultativa, tendo como característica a 
vantagem da passagem da luz solar, favorecendo a presença de algas planctónicas ou 
filamentosas assim como macrófitas ou plantas adaptadas a tais condições. Associado a isso, 
processos anaeróbios podem ocorrer em zonas mais profundas, devido à escassez de luz e à 
dificuldade de trocas gasosas com a superfície (Brix et al., 2000). 
A disposição das plantas no sistema, pode ser do tipo emergente, flutuante livre, 
flutuante fixa, submersas livre e submersa fixa (Zanella, 2008).  
 
 Figura 1 - Wetlands de fluxo superficial (WFS) 
 
Fonte: Adaptado de (Li et al., 2013) 
 
 
 
 
31 
 
4.2.4 Wetlands de fluxo subsuperficial (WFSS) 
 
Nos Wetlands de fluxo subsuperficial, o efluente é conduzido no sistema por entre 
o meio suporte, entrando em contato direto com as raízes das plantas. Essa configuração do 
sistema, permite um maior adensamento de microrganismos, favorecendo reações bioquímicas 
através da degradação de material orgânico e consumo de nutrientes (Silva et al., 2013). Já o 
oxigênio dissolvido necessário para tais atividades provem em sua maior parte por plantas que 
possuem a capacidade realizar a difusão do oxigênio no biofilme (Monteiro, 2009).   
 
4.2.5 Wetlands de Fluxo Horizontal Subsuperficial (WFHS) 
 
Nos Wetlands de fluxo horizontal subsuperficial (Figura 2) o efluente é introduzido 
na zona de entrada do sistema e, por gravidade, é conduzido a zona de saída do sistema. Esse 
deslocamento do efluente, normalmente é facilitado por um ajuste de inclinação do reservatório 
que acomoda o meio suporte (Lima, 2016a). 
 
Figura 2 - Wetlands de Fluxo Horizontal Subsuperficial (WFHS) 
 
Fonte: Adaptado de (Li et al., 2013) 
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4.2.6  Wetlands de Fluxo Vertical (WFV) 
 
São Wetlands que recebere fluxos descontínuos de efluentes ou em batelada, na 
direção vertical (Figura 3). O fluxo no sistema é conduzido pela gravidade e o nível de efluente 
no sistema fica abaixo do meio suporte, evitando assim o contato de pessoas e animais e 
minimizando a proliferação de insetos e mau odor. 
Assim como no sistema de WFHS as plantas são fixadas diretamente no meio 
suporte, no entanto o recebimento do efluente é descontinuo, preenchendo os espaços vazios do 
meio suporte no sentido de cima para baixo (Sezerino, 2006).      
 
Figura 3 - Wetlands de Fluxo Vertical (WFV) 
 
Fonte: Adaptado de (Li et al., 2013) 
 
4.3 Estrutura dos Wetlands Construídos 
 
4.3.1  As Plantas 
 
As plantas são responsáveis por importantes processos bioquímicos, os quais 
destacam-se pelo fato de fornecer oxigênio através da difusão no entorno das raízes, 
alimentando assim, outros processos bioquímicos aeróbios e contribuindo para a degradação do 
efluente ao longo do sistema até atingirem a zona de saída dos Wetlands (Brix, 1987). 
Outra função também importante realizada pelas plantas no sistema de Wetlands 
Construídos, está associada ao tempo de detenção hidráulica, pois, com o desenvolvimento das 
plantas no sistema há uma natural e crescente diminuição da velocidade de carregamento de 
partículas no sistema, tais partículas podem carregar poluentes aderidos em sua composição. 
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Associado a isso a planta têm a função de fornecer oxigênio ao sistema, proporcionando 
condições para o desenvolvimento de microrganismos sendo esses capazes de realizar a etapa 
de biorremediação. 
O ambiente em que as plantas se desenvolvem, pode influenciar no 
desenvolvimento das partes superiores ou inferiores em detrimentos da disponibilidade de 
matéria orgânica e nutrientes. Em locais em que a planta possua oferta de matéria orgânica e 
nutriente, ela tenderá a desenvolver as partes superiores, favorecendo a formação de folhas e 
também contribuir para a floração. Analogamente, a falta de matéria orgânica e outros 
nutrientes disponíveis para as plantas pode causar o maior desenvolvimento das partes 
inferiores, ocasionado, por exemplo, o prolongamento das raízes. 
De acordo com Paulo et al., a planta Cyperus isocladus “tipos anão”, mais 
conhecida popularmente como “mini papiros” apresenta bons resultados para o uso em 
Constructed Wetlands de fluxo horizontal (Paulo et al., 2013). O Cyperus isocladus possui uma 
boa adaptação e um bom desenvolvimento inclusive no outono, além disso, essa planta 
apresenta como característica principal o aporte de nutrientes durante seu desenvolvimento, 
sendo indicada para a remoção de compostos presentes em efluentes (Neralla et al., 1999).  
A macrófita aquática Cyperus isocladus, conhecida popularmente como Mini-
papirus (Figura 4) origina-se do continente Africano e pode alcançar o tamanho de 1 metro de 
altura.  
 
Figura 4 - Macrófita aquática - Cyperus isocladus. 
 
Fonte: http://www.smgrowers.com/products/plants/plantimage.asp?plant_id=487. 
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Agapanthus africanus (Figura 5) é uma espécie de planta bulbosa da família 
Amaryllidaceae com distribuição natural na região do Cabo da Boa Esperança na África do Sul. 
De acordo com (Zurita et al., 2009), A planta Agapanthus tem capacidade de produzir mais 
folhas e flores mais duradouras. Isto sugere que é possível produzir flores comerciais em 
Wetlands Construídos sem reduzir a eficiência do sistema de tratamento. Segundo (Calheiros 
et al., 2015) e (Zurita et al., 2011) para os experimentos realizados a planta apresentou taxa de 
sobrevivência de 100% nos Wetlands Construídos testados, a espécie Agapanthus africanus 
além de apresentar bons resultados com remoção de DBO e DQO, pode ser utilizada para 
melhoramento estético com a produção de flores ornamentais e como incremento para a 
biodiversidade local.   
 
Figura 5 - Planta Ornamental (Agapanthus africanus) 
 
Fonte: https://pt.wikipedia.org/wiki/Agapanthus_africanus 
 
4.3.2  Meio suporte 
 
Vários meios suportes podem atender de forma satisfatória o funcionamento de uma 
Wetland, os principais parâmetros para caracterizar seus componentes, são: a alta 
permeabilidade; elevada capacidade para trocas catiônica, favorecendo a interação entre os 
compostos e consequentemente criando uma condição ótima para o desenvolvimento de 
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microrganismos. Dentre os principais materiais utilizados com meio suporte destacam-se, britas 
e solos com alta permeabilidade e baixo teor de argilas. Estudos vem testando materiais 
alternativos, como por exemplo: fibras de casca de coco, resíduos de mineração, escórias de 
metais e bambu (Lima, 2016b).  
   Outros parâmetros de projeto podem melhor dimensionar a composição de um 
meio suporte. Segundo os autores (Sezerino e Philippi, 2003), parâmetros como a porosidade, 
diâmetro efetivo, coeficiente de uniformidade e condutividade necessitam estar entre os limites 
demonstrados na Tabela 1, exceto para o diâmetro de britas. 
 
Tabela 1 - Parâmetros indicados para dimensionamento do meio suporte 
Porosidade (n) = 0,42 Cascalhos = 0,25 Solos Coesivos = 0,35 Areias = 0,40 
Diâmetro Efetivo (d10) Areia e Cascalho 0,2 a 0,5mm 
Coef. de Uniformidade (U) < 5 Unidades (Recomendado 3,5 unidades) 
Condutividade Hidráulica (KS) 10-4 m/s 
Fonte: Adaptado de (Lima, 2016b) 
 
4.3.3  Microrganismos 
 
Segundo (Sezerino, 2006) a principal responsável pela degradação dos poluentes 
em um sistema de CWs são os microrganismos, e ocorre principalmente devido a necessidade 
fundamental de obtenção de fontes de carbono para as atividades metabólicas e reprodução. Os 
principais organismos responsáveis pela degradação da matéria orgânica carbonácea são as 
bactérias (Silva, 2007). Além da decomposição da matéria orgânica, são também responsáveis 
pela nitrificação de desnitrificação. E para que ocorra um equilíbrio da biomassa ativa no 
sistema, protozoários por serem maiores, normalmente se alimentam das bactérias dando maior 
equidade ao sistema (Olijnyk, 2008).  
 
4.3.4 O processo de tratamento de efluentes nos Wetlands Construídos 
 
No sistema de tratamento dos CWs a matéria orgânica é decomposta em zonas 
úmidas por processos aeróbios, anaeróbios, assim como através de processos físicos de 
sedimentação, filtração de partículas e matéria orgânica. As elevadas e contínuas cargas de 
matéria orgânica retida pelos processos de sedimentação e filtração, conduzem ao surgimento 
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de condições anaeróbias no sistema. Determinados organismos, na ausência de oxigênio, 
podem promover a desnitrificação de compostos nitrogenados. Por outro lado, zonas adjacentes 
às raízes e rizomas das plantas são preenchidas por materiais particulados e matéria orgânica, 
onde há a formação de uma região permeável à passagem de gases, permitindo o transporte e 
difusão em especial do gás oxigênio, liberado pelas plantas no processo de fotossíntese, 
favorecendo assim a formação de processos aeróbios (Vymazal e Kropfelova, 2009). 
Há também outros processos físico-químicos associados ao sistema, como a 
digestão, oxidação, redução, adsorção e precipitação. Esses processos ocorrem respeitando uma 
sequência de acordo com a aplicação do efluente e de acordo com a movimentação no meio 
causada pelo efluente no sistema, fazendo com que os compostos e poluentes sejam aderidos 
ao meio suporte, plantas, e microrganismos (Usepa, 2000).  
  
4.3.4.1  Tratamento da Matéria Orgânica Carbonácea 
 
A degradação da matéria orgânica, ocorre por dois dos principais mecanismos, por 
meio do processo aeróbio proveniente principalmente das bactérias e organismos encontrados 
no meio suporte, e através da atividade de bactérias facultativas ou anaeróbia.  
Segundo (Sezerino, 2006) a degradação da matéria orgânica carbonácea obedece 
um cinética de degradação de primeira ordem, com taxa de degradação proporcional a sua 
concentração no meio, onde o consórcio de organismos aderidos ao meio suporte, raízes das 
plantas e flutuantes no sistema, tem por uma das vias a degradação aeróbia, podendo essa ser 
representada pela equação 1: 
 
𝐶𝐻2𝑂 + 𝑂2 → 𝐶𝑂2 + 𝐻2𝑂                                                                                       (Equação 1) 
 
Outro grupo de organismos como as bactérias facultativas e ou anaeróbias, 
transforma a matéria orgânica baseado em duas etapas, a primeira chamada de acidogênese 
termo utilizado para descrever a conversão de matéria orgânica por microrganismos específicos 
na produção de ácidos e álcoois. A segunda etapa ocorre com a utilização do subproduto da 
primeira, onde bactérias metanogênicas transformam, ácidos e álcoois em metano e gás 
carbônico, através do processo da metanogênese. Ambas as etapas e processos com a finalidade 
de se sintetizar novas células. A equação 2 descreve o processo resumido da acidogênese e 
metanogênese: 
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𝑀𝑎𝑡é𝑟𝑖𝑎 𝑜𝑟𝑔â𝑛𝑖𝑐𝑎 + 𝑏𝑎𝑐𝑡é𝑟𝑖𝑎 → á𝑙𝑐𝑜𝑜𝑖𝑠, á𝑐𝑖𝑑𝑜𝑠, 𝑛𝑜𝑣𝑎𝑠 𝑐é𝑙𝑢𝑙𝑎𝑠 → 𝑏𝑎𝑐𝑡é𝑟𝑖𝑎𝑠 →
𝐶𝐻4, 𝐻2𝑆, 𝑁𝐻3, 𝐶𝑂2, 𝐻2𝑂, 𝑛𝑜𝑣𝑎𝑠 𝑐é𝑙𝑢𝑙𝑎𝑠               (Equação 2) 
   
 
4.3.4.2  Retenção de sólidos 
 
Os sólidos presentes nos efluentes carregam para o sistema dos CWs uma grande 
quantidade de sólidos, sejam eles sólidos suspensos ou dissolvidos, a presença de sólidos pode 
interferir na passagem de luz solar e comprometer o tratamento de poluentes devido ao 
sequestro de oxigênio dissolvido pela demanda de oxigênio pelo excesso de sólidos no sistema 
(Von Sperling, 2005). 
Por mais que alguns sólidos sejam facilmente degradados e com parte dos 
compostos a serem degradados, seu excesso, ou a presença de material recalcitrante pode levar 
à colmatação do sistema, ou seja, ocorre o acúmulo de sólidos no interior do meio suporte, 
impedindo que os poluentes entrem em contato com o biofilme e as raízes das plantas. Tudo 
isso pode levar a uma baixa velocidade hidráulica do sistema, comprometendo a eficiência de 
tratamento, USDA NRCD, 2002 apud (Lima, 2016b). 
Segundo (Sezerino, 2006), apesar de se recomendar o cuidado com a quantidade de 
sólidos suspensos introduzida, em geral não há um relato da vida útil dos sistemas de CWs 
quanto a carga de sólidos suspensos associados a colmatação do meio suporte.  
  
4.3.4.3 Técnicas de Avaliação da Matéria Orgânica 
 
Devido à importância na quantificação e caracterização da matéria orgânica, 
diversos métodos analíticos vêm sendo adotados e otimizados ao longo das últimas décadas. 
Conhecer com maior precisão a concentração de carbono e suas espécies química em efluentes, 
pode atenuar ou inibir os impactos que atividades antrópicas e desequilíbrios naturais podem 
causar aos sistemas ambientais. Além disso, tais informações podem contribuir para o 
desenvolvimento e aperfeiçoamento de sistemas otimizados de tratamento e remoção de 
material orgânico.  
Dentre as principais metodologias utilizadas para se monitorar amostras ambientais, 
estão: a Demanda Bioquímica de Oxigênio (DBO), a Demanda Química de Oxigênio (DQO) e 
o Carbono Orgânico Total (COT). 
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A demanda bioquímica de oxigênio DBO, mensura a matéria orgânica 
biodegradável, é uma análise sensível a possíveis toxicidades presentes nos efluentes e que 
quando comparadas as análises de DQO e TOC por diferença, são capazes de mensurar a 
matéria orgânica recalcitrante (Jouanneau et al., 2014).   
A demanda química de oxigênio DQO mensura a quantidade de O2 equivalente a 
quantidade de matéria orgânica (M.O) possível de ser oxidada por uma agente oxidante forte. 
Esse agente comumente utilizado é o dicromato de potássio em meio ácido, que na presença do 
catalizador sulfato de prata, oxida de uma única vez as espécies de carbono orgânico e 
inorgânico presente na amostra.  A DQO é um dos parâmetros mais utilizados para se avaliar o 
grau de poluição dos corpos receptores e de efluentes. Sua medida é realizada de forma indireta 
e ocorre através do “consumo” do íon Cr2O72- que oxida a M.O, alterando seu estado de 
oxidação de VI para III e por análises colorimétrica em espectrofotômetro tem sua coloração 
alterada respectivamente de “amarelo” para “verde” equação 3, (Dubber e Gray, 
2010),(Barcella, 2016). 
 
𝐶𝑟2𝑂7
2− + 3𝑒− → 2 𝐶𝑟3+                                                                                   Equação 3 
(Amarelo)         (Verde) 
 
O Carbono Orgânico Total COT é uma medida que tem como definição a oxidação 
da matéria orgânica da amostra por combustão catalítica. Sua detecção é feita pela técnica de 
infravermelho não-dispersiva. A temperatura de operação durante a combustão é de 
aproximadamente 700°C para amostras líquidas. As medidas de COT são obtidas pela diferença 
das medidas do carbono total (TC), subtraindo as medidas de carbono inorgânico (IC), carbono 
orgânico total (TOC = TC – IC). 
As capacidades e faixas analíticas para as análises, são: de TC de 0 a 30.000mg/L 
e IC de 0 a 35.000mg/L. Os procedimentos de diluição a exatidão apresentam coeficientes de 
variação de no máximo 2% quando se utiliza de 2 a 20 de diluições e de no máximo 5% 
utilizando-se de 21 a 50 diluições (Shimadzu, 2018). 
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4.3.4.4 Correlação Matéria Orgânica – MOC 
 
A MOC pode ser feita pela aplicação de uma ferramenta analítica para a 
determinação do número médio de oxidação do carbono em inglês, mean oxidation number of 
carbon (MOC) esse fundamento, tem por finalidade identificar o método mais adequado e 
preciso para se avaliar possíveis interferentes nas amostras. O conceito indica que uma baixa 
correlação COT/DQO pode indicar uma baixa concentração de carbono na amostra e ou um 
baixo número médio de oxidação do carbono MOC, (Vogel et al., 2000),.  
Apesar da análise de DQO fazer uso do reagente Sulfato de Mercúrio como agente 
inibidor de interferentes, elevadas concentrações de compostos como (N, S, O, P, Na) quando 
comparadas a concentração de carbono, tendem a se comportarem como interferentes para a 
análises de DQO, podendo superestimar o valor para a DQO, alterando o denominador da 
relação MOC. Por definição quanto maior a concentração de heteroátomos com 
eletronegatividade maior que o carbono, menor será o número médio de carbono MOC da 
relação COT/DQO.    
A comparação das tecnologias DQO e COT torna-se ainda mais importante, quanto 
se necessita mensurar as espécies químicas de carbono presentes em efluentes de baixas 
concentrações de carbono como por exemplo em efluentes tratado em estações de tratamento 
convencionais e ou em efluentes pós-tratados (Vogel et al., 2000), (Barcella, 2016).  
 
4.3.4.5 Remoção de Nitrogênio (N) 
 
A remoção de nitrogênio no sistema de Wetlands Construídos tem elevada 
complexidade e inclui diversas interações físico-químicas e microbiológicas, que podem 
ocorrer sequencialmente e simultaneamente (Kadlec e Wallace, 2008) conforme pode ser 
observado na (Figura 6). As transformações e remoções do nitrogênio incluem conversões 
microbiológicas, absorção pela planta, assimilação pela biomassa, sedimentação e 
volatilização. As taxas de remoção variam e estão associadas com a espécie de planta, o meio 
suporte, as características do efluente, o tempo de detenção, condições climáticas e o projeto do 
sistema (Roston, 1995), (Dzakpasu et al., 2014). 
A remoção de elevadas concentrações de nitrogênio pelos sistemas de tratamento é 
de estrema importância para o meio ambiente, elevadas concentrações podem afetar a qualidade 
de águas doces e salgadas. Via de regra as águas superficiais e subsuperficiais provenientes das 
atividades agrícolas carregam concentrações de nitrogênio potencialmente prejudiciais 
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principalmente aos sistemas aquáticos. Excesso de amônia ionizada pode ser tóxica para peixes 
e invertebrados para concentrações maiores que 0,2 mgN.L-1 (Dunne et al., 2013). 
A digestão anaeróbia do nitrogênio amoniacal (Anammox) é um processo biológico 
que remove o nitrogênio amoniacal diretamente oxidado na forma de gás nitrogênio N2 em 
condições anoxicas, ou seja, sem a presença de oxigênio. A remoção de nitrogênio via condição 
anammox é facilitada com uma baixa demanda bioquímica de oxigênio (DBO) favorecendo 
assim vários sistemas de tratamento de águas residuárias, incluindo os Wetlands Construídos 
(Wang e Li, 2014). 
 
Figura 6 - Ciclo do Nitrogênio em CWs 
 
Fonte: Adaptado de (Kadlec e Wallace, 2008) 
 
4.3.4.6   Remoção de Fósforo (P) 
 
O fósforo é necessário na divisão e crescimento celular da planta. É especialmente 
importante no desenvolvimento radicular, alimentando o processo de inflorescência, duração 
da floração e tamanho da folha. 
A forma com que o ciclo do fósforo ocorre se diferencia do ciclo do nitrogênio, o 
elemento fósforo presente nos Wetlands encontra-se principalmente no estado de valência +5 
(Oxidado), a assimilação do fósforo inorgânico ou a decomposição do fósforo orgânico por 
microrganismos não altera seu estado de valência, visto que todos os estados de oxidação mais 
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baixos são termodinamicamente instáveis e facilmente oxidam para (PO4
3- ) mesmo o ambiente 
dos Wetalnds sendo fortemente reduzido (Lindsay, 1979).  
As taxas e as zonas onde são consumidos os fósforos orgânicos e inorgânicos nos 
Wetlands são decorrentes das condições aeróbias e anaeróbias encontradas no sistema. Sob 
condição aeróbia a solubilidade do fósforo está ligada a presença de Al e Fe. Embora os 
complexos de Al-P não sejam afetados por reações de oxi-reduções provocadas por condições 
aeróbias e anaeróbias, o pH e a presença de matéria orgânica influenciam significativamente na 
solubilidade dessas formas de fósforo. Já a especiação com o elemento ferro domina a dinâmica 
de solubilidade do fósforo nos sistemas de Wetlands. Os oxi-hidroxidos férricos presentes na 
superfície oxidada de um solo alagado podem agir como sumidouro de fósforo tanto na interface 
solo água, quanto nas zonas anaeróbias conforme (Figura 7).       
O cálcio quando ligado ao fósforo geralmente se encontra biologicamente 
disponível em Wetlands principalmente em condições de pH baixo. O contrário também 
acontece, pois em condições de pH alcalino o fósforo pode ficar retido nas ligações com Ca e 
Mg (Sharpley, 1995). 
 
Figura 7 - Esquema geral da transformação do fósforo em sistemas de Wetlands. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fonte: Adaptado de (Sharpley, 1995). 
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4.4   Análises Cromatográfica  
4.4.1 Compostos Orgânicos Emergentes COEs   
 
Os COEs, também chamados de poluentes emergentes ou ainda micropoluentes, 
são compostos que incluem vários grupos de compostos orgânicos extensamente lançados no 
meio ambiente. Muitos dos COEs podem apresentar efeitos nocivos à saúde, sabe-se que esses 
contaminantes estão presentes no meio ambiente.  Entretanto tais compostos despertam a 
preocupação por não serem adequadamente estudados quanto ao potencial de causarem efeitos 
adversos em humanos e ao meio ambiente, principalmente no que se refere ao conhecimento 
das concentrações seguras para sua exposição, assim como o destino, transporte e toxicidade 
destes produtos químicos (Husain, 2008). 
Dentro da denominação dos COEs encontram-se os produtos farmacêuticos e de 
higiene pessoal, do inglês Pharmaceuticals and personal care products (PPCPs). Esse grupo é 
formado pelos seguintes compostos: antibióticos, hormônios, anti-inflamatórios, agentes 
antimicrobianos, fragrâncias sintéticas, repelentes de insetos, preservativos e filtro de proteção 
solar entre outros (Liu e Wong, 2013). 
A ocorrência generalizada dos PPCPs em ambientes aquáticos, também tem sido 
reconhecida como uma emergente questão ambiental. A crescente ocorrência de micro 
poluentes no meio ambiente tem despertado a preocupação de possíveis efeitos indesejados 
desses compostos sobre os organismos vivos, principalmente os que podem afetar a saúde 
humana (Yu et al., 2011), (Avila et al., 2010).  
 
4.4.2 Fármacos em ambientes Aquáticos 
 
Há décadas em que a presença de compostos farmacêuticos e seus efeitos em 
ambientes aquáticos vêm sendo estudados. Os PPCPs são desenvolvidos e consumidos para 
atender as diferentes classes terapêuticas, prevenindo e tratando doenças em humanos e animais 
(Li et al., 2013).  
A presença de fármacos no meio ambiente é um preocupante problema ambiental, 
pois, mesmo que um medicamento tenha sido desenvolvido para “tratar” determinada doença 
humana, se ligando a um determinado receptor, pode haver o desenvolvimento de uma reação 
adversa para determinado órgão ou organismo. No entanto, reações adversas não se restringem 
aos humanos, até mesmo outros animais e plantas podem conservar receptores similares aos 
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nossos, devido principalmente aos processos evolutivos que sofreram, de forma que outras 
espécies podem ser afetadas na presença dos fármacos (Fent, K. et al., 2006). 
Um dos principais fatores para a ocorrências de compostos farmacêuticos no meio 
ambiente são provenientes de lançamentos difusos, ou seja, quando um indivíduo faz uso de 
determinado fármaco, esse composto na maioria das vezes é parcialmente metabolizado pelo 
organismo humano e ou simplesmente eliminado na forma de excretas. Esses subprodutos, 
metabólitos quando não tratados ou removidos dos efluentes nos sistemas de tratamentos, 
podem ir parar nos corpos hídricos (Heberer, 2002). 
As estações de tratamento de efluentes ETEs convencionais são projetadas para 
remover patógenos e coliformes, além de reduzir as cargas de carbono, nitrogênio e fósforo. 
Muitos outros compostos também são removidos mesmo que por adsorção à biomassa, 
biotransformação, biodegradação, ou de forma física por aeração (volatilização). Entretanto 
vários compostos principalmente os COEs quimicamente polares são de difícil biodegradação 
e podem ser descartados após o tratamento das ETEs. 
Estudo realizado sobre a ocorrência e comportamento dos PPCPs, interferentes 
endócrinos, drogas ilícitas e outros produtos químicos industriais foram realizados para avaliar 
a eficiência da remoção destes compostos. Com isso foi verificado que a maior presença ou não 
desses compostos esta diretamente relacionada à tecnologia implementada nas ETEs (Loos et 
al., 2013).  
A (Tabela 2) apresenta a eficiência de remoção dos PPCPs alvos desse trabalho. 
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Tabela 2 - Concentrações (μg L-1) e eficiências de remoção (em porcentagem, parênteses) de 
PPCPs em diferentes sistemas de tratamento. Biofiltro, Filtro de Areia, Wetlands de Fluxo 
Horizontal – HFCW e Wetlands de Fluxo Vertical – VFCW. 
    Ibuprofeno Diclofenaco Cafeína 
Biofiltros           
Friland 1   (Maio) Entrada <0.002 <0.001 32.6 
Saída-BF <0.002 <0.001 12.1(63) 
Saída-FL <0.002 <0.001. 1.0 
Janes Hus    (Maio) Entrada 0.11 <0.001 0.69 
Saída-BF 0.15(s.r.) <0.001 0.43(37) 
Saída-FL 0.59 <0.001 n.d. 
Filtro de Areia           
Løjenkærvej (Maio) Entrada 0.53 <0.001 29.1 
Saída 0.04(93) <0.001 10.5(64) 
Løjenkærvej (Julho) Entrada 5.65 <0.001 44.39 
Saída 0.03(99) <0.001 0.15(99) 
Bøgeskovvej (Maio) Entrada 3.8 <0.001 1.0 
Saída 1.8(53) <0.001 0.7(34) 
Bøgeskovvej (Julho) Entrada 11.7 1.4 70.8 
Saída 0.1(99) 0.3(82) 18.3(74) 
WCHF           
Moesgaard (Maio) Entrada 10.4 <0.001 66.1 
Saída 5.7(45) <0.001 6.0(91) 
Bjødstrup-Landborup 
(Julho) 
Entrada 7.1 0.65 40.6 
Saída 4.0(43) 0.51(22) 0.5(99) 
Kalø      (Julho) Entrada 1.00 0.47 38.4 
Saída 0.05(95) 0.26(44) 0.2(99) 
Grønfeld (Julho) Entrada 2.9 0.44 31.3 
Saída 1.1(61) 0.36(19) 1.0(97) 
Lyngby   (Julho) Entrada 3.9 0.5 47.8 
Saída 0.7(83) 0.5(s.r.) 0.5(99) 
CWVF           
Astrup (Maio) Entrada 17.1 <0.001 11.5 
Saída 0.9 (95) <0.001 0.8 (93) 
Tisset (Maio) Entrada 0.014 <0.001 37.8 
Saída 0.002(81) <0.001 0.16(99) 
Tisset (Julho) Entrada <0.002 <0.001 15.9 
Saída <0.002 <0.001 0.2(99) 
Friland 2 (Maio) Entrada 0.073 <0.001 0.4 
Saída 0.004(94) <0.001 0.16(60) 
Mosehuset     (Maio) Entrada <0.002 <0.001 22.5 
Saída <0.002 <0.001 0.1 (99) 
lagoa <0.002 <0.001 <0.08 
a) Saída - BF – Saída Biofiltro;  
b) Saída - FL – Saída Filtro de Filtralite;  
(s.r. sem remoção; n.d. não disponível) 
Fonte: Adaptado de (Matamoros et al., 2009)  
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4.5  Características dos compostos em Estudo 
 
4.5.1 Diclofenaco 
 
O diclofenaco é um AINE largamente utilizado pela função anti-inflamatória, 
analgésica e antipirética e por apresentar rápida absorção no organismo. O diclofenaco sódico 
de (nome químico: ácido 2-[(2,6-diclofenil)amino] acético, sal sódico), é um pó cristalino 
branco, pouco higroscópico, apresenta (pKa = 4,2), ligeiramente ácido, com ponto de fusão 
entre 283 e 285 °C, demais características podem ser visualizadas na (Tabela 3).  
A solubilidade do diclofenaco sódico é baixa em água, alta em metanol e etanol, 
levemente solúvel em ácido acético, acetona e praticamente insolúvel em éter, clorofórmio e 
tolueno. 
Embora ainda não seja conclusivo, alguns autores (Andrade Carvalho et al., 2004), 
alertam para as interações farmacodinâmicas deletérias da combinação dos inibidores 
reversíveis da ciclooxigenase (COX-1) com o fármaco aspirina, devido principalmente à 
inibição competitiva do local ativo pelos inibidores reversíveis, causados pelo fármaco 
diclofenaco.  
De forma simplificada os AINEs podem causar efeitos adversos no trato 
gastrintestinal, além de potencialmente causarem insuficiência renal. O diclofenaco age de 
forma mais eficiente contra a COX-2 e é substancialmente maior do que vários outros 
medicamentos. O tratamento prolongado com diclofenaco pode levar a problemas 
cardiovasculares e seu uso crônico pode levar a efeitos colaterais como  artrite reumatoide,  
efeitos sobre o sistema nervoso central, reações alérgicas, entre outros, (Andrade Carvalho et 
al., 2004), (Becker, 2012), (Kosma et al., 2014). 
 
Tabela 3 – Propriedades e fórmula estrutural do fármaco Diclofenaco 
Fórmula molecular C14H10Cl2NO2. Na Formula estrutural 
Peso molecular 296.149 g mol-1 
 
pKa 4,2 
Solubilidade (H2O) 2,37 mg L-1 a (25 °C) 
CAS 51146-57-7 
Fonte: Modificado de (Kosma et al., 2014) e (Ayers, 2013) 
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4.5.2 Ibuprofeno 
 
O ibuprofeno também é um AINE muito utilizado como analgésico, anti-
inflamatório, antipirético e antirreumático também. Seu (nome químico: Ácido (RS)-2-[4-(2-
metilpropil)fenil]propanóico), é um pó cristalino branco, pouco higroscópico, apresenta (pKa 
= 4,9), ligeiramente ácido, com ponto de fusão de aproximadamente 76 °C, apresenta 
solubilidade em solventes orgânicos como o álcool etílico, o éter, a acetona, o diclorometano e 
o clorofórmio, no entanto  apresenta baixa solubilidade em água. Sua formula estrutural e 
demais características são apresentadas na (Tabela 4) , (Kosma et al., 2014),(Shin et al., 2017) 
 
Tabela 4 – Propriedades e fórmula estrutural do fármaco ibuprofeno 
Fórmula molecular C13H18O2 Formula estrutural 
Peso molecular 206.28 g mol-1 
 
pKa 4,9 
Solubilidade (H2O) 21 mg L-1 a (25 °C) 
CAS 15687-27-1 
Fonte: Modificado de (Kosma et al., 2014) e (Ayers, 2013) 
 
O ibuprofeno apresenta menores efeitos adversos ao organismo, como por exemplo 
tonturas, cefaleia, visão difusa, e em alguns casos retenção de líquidos e edemas. Esse fármaco 
é considerado mais tolerado ao organismo humano do que o ácido acetilsalicílico e a 
indometacina e já pode ser utilizado por pacientes com problemas gastrointestinais aos outros 
AINEs (Becker, 2012), (Shin et al., 2017)  
 
4.5.3 Cafeína – Marcador  
 
Existem três requisitos principais para se definir um composto como sendo um 
indicador (1) O composto deve ser originário de uma fonte específica, (2) Persistente ou de 
comportamento previsível e (3) Intenso uso ou produção (Eganhouse, 2004). 
Um dos compostos recentemente utilizados como marcador para as atividades 
antropogênicas é a cafeína (1,3,7-trimethyl xanthine). Seu uso vem sendo relatado como um 
componente comum as atividades de consumo de bebidas, alimentos e farmacêuticas, entre 
outras (Kurissery et al., 2012). 
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A busca por marcadores mais eficientes para avaliar efluentes provenientes de 
origens antrópicas, tem por finalidade melhorar a identificação de contaminações por esgotos. 
Os marcadores podem fornecer tanto o tempo de resposta mais rápido das análises, quanto a 
identificação de alguns compostos mais específicos e de maior risco a saúde humana e ao meio 
ambiente (Harwood, 2014).  
A cafeína é a droga psicoativa mais consumida no mundo, é encontrada em diversos 
fármacos e é vendida sem prescrição médica. É um estimulante fraco de baixa ação sobre o 
organismo, ela aumenta ligeiramente a liberação de norepinefrina e dopamina e eleva a 
atividade no sistema nervoso central em várias áreas do cérebro. Ela é encontrada em 
refrigerantes, cafés, chás, cacau e chocolates. A cafeína é absorvida pelo sistema digestório e é 
rapidamente distribuída para todos os tecidos podendo transpor a barreira placentária.  
Embora seus efeitos, como a abstinência, possam ser notados, e possam ser 
atribuídos ao antagonismo competitivo nos receptores de adenosina, não é evidenciada a “perda 
de controle” com o uso de produtos que a contem, não sendo classificada como composto que 
causa dependência.     
A cafeína (nome químico: 1,3,7-Trimethylpurine-2,6-dione), pertence à família 
química dos alcaloides, é caracterizada por ser um pó branco e cristalino. Apresenta ponto de 
fusão de 238º C, sua fórmula estrutural e demais características são apresentadas na (Tabela 5), 
(Becker, 2012), (Kosma et al., 2014). 
 
Tabela 5 - Propriedades e fórmula estrutural do composto Cafeína 
Fórmula molecular C8H10N4O2 Formula estrutural 
Peso molecular 194,19 g mol-1 
 
pKa 10,4 
Solubilidade (H2O) 21,6 g L-1 a (25 °C) 
CAS 58-08-2 
Fonte: Modificado de (Kosma et al., 2014) e (Ayers, 2013) 
 
Gardinali and Zhao (2002) desenvolveram um método analítico sensível para 
identificação e quantificação de cafeína, fazendo uso do método de extração líquido-líquido e 
posteriormente realizando a leitura em um equipamento de cromatografia líquida CL-APCI-
EM. As amostras analisadas foram coletadas na Baía Biscayne e no afluente do Rio Miami, 
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ambos localizados no estado da Flórida - EUA. A cafeína foi detectada nas áreas de estudo e os 
resultados mostraram que sua concentração mantém uma correlação com microrganismos 
indicadores de patogenicidade excedendo os critérios de qualidade da água para o grupo de 
bactérias coliformes fecais. O estudo demonstrou que a cafeína presente nas amostras com 
concentrações superiores a 41 ng.L-1 indicam contaminação por esgotos domésticos (Gardinali 
e Zhao, 2002).  
A aplicação do marcador cafeína aos Constructed Wetlands vem apresentando bons 
resultados nos sistemas de fluxo horizontal sub superficial (Vymazal e Kropfelova, 2009).  
Segundo (Hijosa-Valsero et al., 2010) a remoção da cafeína em CWs vem 
apresentando alta eficiência com percentagem de remoção de 23 a 58% no inverno e 82 a 99% 
no verão Europeu, especialmente nos CWs de fluxo sub superficial. 
    
4.6    Preparo das amostras ambientais para as análises de fármacos 
 
Uma das etapas mais importantes em um procedimento analítico é a coleta e o 
preparo das amostras, essa etapa, dependendo do experimento, pode demandar de 50% ou mais 
do tempo total da análise.  Toda essa importância e esforço no correto preparo da amostra não 
é em vão. O contínuo desenvolvimento tecnológico aplicado aos atuais equipamentos utilizados 
para identificar e quantificar analitos, solicita uma correta maneabilidade das amostras para 
adequar suas características às condições exigidas e extremamente importantes. 
Da pureza à limpeza da amostra, diluições de padrões específicos, solubilização, 
diluição, concentração e eluição. Tudo isso visando atender principalmente a equipamento 
modernos contando com cada vez maior sensibilidade de detecção e quantificação, tornando 
ainda mais importante a destreza e o correto manuseio de novas metodologias e métodos pelo 
analista. 
 Com o foco no preparo de amostras ambientais para as análises de fármaco, tópicos 
como a Extração em fase sólida (Solid phase Extraction SPE), determinação do volume de 
ruptura (breakthrough volume), Recuperação analítica dos analitos e derivatização torna essa 
etapa minimamente instigante e desafiadora (Smith, 2003), (Togola e Budzinski, 2007), .  
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4.6.1 Extração em Fase Sólida – SPE 
 
Instrumentos analíticos como os espectrofotométricos e cromatográficos 
necessitam geralmente que as amostras, passem por um rigoroso processo de limpeza para 
remoção de impurezas e interferentes. Há também situações em que se deve concentrar os 
compostos de interesse, uma vez que a presença de tais compostos se encontra na forma de 
traços, ou seja, estão presentes em quantidades muito pequenas, como o que ocorre com 
amostras de origem ambiental por exemplo, exigindo assim um grande número de etapas como: 
a filtração, a concentração, a lavagem, a eluição (Lanças, 2004).  
Para se adequar as amostras e atender as especificações e protocolos de análises de 
diversos instrumentos analíticos, a Extração em Fase Sólida, Solid Phase Extraction (SPE) é 
uma técnica de preparo de amostra moderna e que proporciona maior agilidade e um menor 
consumo de solventes orgânicos quando comparado a tradicional técnica, extração líquido-
líquido em inglês (Liquid Liquid Extraction LLE). O principal objetivo da utilização da técnica 
SPE é poder isolar um ou mais analitos presentes em uma matriz complexa, para posterior 
análises em um método instrumental adequado (Lanças, 2004). 
A técnica SPE é composta de um cartucho contendo uma “fase sólida” (FS), essa 
FS é composta por diferentes constituístes poliméricos e sílicas que possibilitam diversos 
mecanismos de retenção, sendo muito seletivo, com capacidade de remoção de diversos 
interferentes. Com isso a técnica SPE pode, além de pré-concentrar determinados compostos, 
também eliminar interferentes em matrizes complexas. Um critério básico a ser considerado 
para a escolha da FS, de forma a reter e garantir a seletividades dos analitos alvos é a massa 
molecular aproximada dos analitos orgânicos, essa massa deve ser inferior a 2.000 Daltons 
(Lanças, 2004). 
A Waters Corporation disponibiliza no mercado o cartucho SPE HLB com o 
copolímero divinilbenzeno-N-vinilpirrolidona que, por apresentar características de interação 
mista, hidrofílica-lipofílica, pode extrair analitos de média a alta polaridade (Cassiano et. Al., 
2006). 
 
4.6.2 Estudo do volume de amostra 
 
O volume de ruptura em inglês, breakthrough volume é definido como a melhor 
eficiência obtida na recuperação analítica de acordo com o maior volume possível de ser 
processado em um cartucho SPE, ou seja, quando se atinge a massa limite do analito no núcleo 
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do cartucho, após tal saturação, a própria amostra poderá carrear “eluir” o analito já 
anteriormente adsorvido no núcleo do cartucho se o volume limite for ultrapassado  (Smith, 
2003).                                                                                                                                     
 
4.6.3 A Reação de Derivatização 
 
Segundo trabalhos de  (Zhang et al., 2007), para a quantificação de compostos do 
grupo PPCPs em CG-MS pode-se necessitar de um processo de derivatização fazendo uso do 
reagente N-methyl-N-(trimethylsilyl)trifluoroacetamide (MSTFA), onde o grupo funcional de 
trimetilsilil (TMS) substitui o átomo de hidrogênio ativo do grupo -OH para compostos como 
por exemplo o (naproxeno, ibuprofeno, acetaminofeno, clorofen, o triclosan, o bisfenol A, 
estrona, 17b-estradiol e etinilestradiol-17a) ou o  Grupo NH (carbamazepina). Tais compostos 
anteriormente citados podem ser quantificados em CG e identificados através da biblioteca de 
espectro de massa MS a partir do processo de derivatização.  
A derivatização tem a capacidade de modificar um composto, deixando-o 
termicamente estável e volátil, atendendo aos requisitos básicos para sua aplicação em 
cromatografia gasosa.  
 
4.6.4 Cromatografia a Gás acoplada a Espectrômetro de Massas (GC-MS) 
 
A Cromatografia a Gás acoplada a Espectrometria de Massas (GC-MS) combina 
alta resolução com alta seletividade e sensibilidade de detecção na separação de compostos 
voláteis. Seu uso aplica-se as mais diversas áreas da ciência e tem se disseminado 
principalmente para análises de rotinas e P&D. 
Por fazer uso de uma análise destrutiva, apresenta vantagens de se explorar a fundo 
o conhecimento de compostos das mais variadas classes químicas. Essa é uma técnica 
instrumental muito utilizada para auxiliar na elucidação estrutural de moléculas, bem como seu 
uso analítico para análise de contaminantes ambientais em nível de traços. A (Figura 8) 
apresenta um equipamento de Cromatógrafo a Gás acoplado a um Espectrômetro de Massas 
(GC-MS). 
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Figura 8 - Representação esquemática de um Cromatógrafo Gasoso acoplado a um 
Espectrômetro de Massas (GC-MS) 
 
Fonte: Adaptado de (Nascimento, 2017) 
 
Inicialmente os compostos são separados na coluna cromatográfica, atravessam 
uma interface entre o cromatógrafo e o espectrômetro de massas, com os compostos já 
vaporizados eles são então ionizados, gerando fragmentos moleculares e/ou íons, sendo 
separados no detector por sua razão massa/carga (m/z) e em seguida analisados. Após os 
registros de todas as (m/z) dos compostos, gera-se um espectro das massas em um gráfico 
medindo a intensidade relativa dos íons pela sua razão massa/carga (m/z). Em sua maioria os 
íons gerados apresentam carga +1 os valores de (m/z) correspondem as massas dos fragmentos.  
As intensidades dos íons de todos os valores de m/z, para cada varredura, são então somadas 
para gerar um pico cromatográfico chamado de cromatograma do íon total. 
 
4.6.5   Análises de Resíduos de Fármacos na Literatura: Publicações 
 
A capacidade analítica tem superado as dificuldades técnicas e um número cada vez 
maior de substâncias orgânicas em baixos níveis de concentração tem sido alvo de estudos, 
aumentando o interesse em áreas onde antes a limitação analítica só permitia um estudo 
superficial. Como exemplo podemos citar a área ambiental, onde o crescimento dos estudos 
tem sido significativo e podem ser observados em função do número de publicações cada vez 
maiores nas bases de dados conforme constatado na (Figura 9), apresentando os resultados de 
publicações na base de dados Scopus para os últimos 40 anos cruzando as palavras-chave 
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pharmaceutical x water x GC-MS, é possível observar que nos últimos 20 anos houve um 
grande desenvolvimento sobre a área de pesquisa.  
 
Figura 9 - Publicações referentes às palavras-chave Pharmaceutical x Water x GC-MS dos 
últimos quarenta anos, pela base de dados Scopus 
 
Fonte: Sítio: www.scopus.com, acessado em 07 de agosto de 2018. 
 
Relacionado ao grupo dos fármacos, o número de trabalhos que representa o estudo 
de resíduos de anti-inflamatórios que pode ser visualizado. A (Figura 9) apresenta um gráfico 
das publicações dos últimos dez anos, obtido através do cruzamento das palavras-chave 
antiinflamatory x water x GC-MS, utilizando a mesma base de dados.  
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Figura 10 - Publicações referentes às palavras-chave Antiinflamatory x Water x GC-MS dos 
últimos dezoito anos, pela base de dados Scopus. 
 
Fonte: Sítio - www.scopus.com, acesso em 07/08/2018. 
. 
4.7   Avaliação do Desempenho do Método Desenvolvido – Validação 
 
A validação nada mais é que o processo de confirmação analítica de um método 
escolhido ou desenvolvido. Verificando a confiabilidade analítica do método para se obter 
resultados confiáveis (Leite, 1996). 
Não há um modelo pronto, para a validação há a necessidade de se fazer adaptações 
para atender as recomendações e necessidades de cada técnica ou usuário (Leite, 1996).    
A validação analítica exige diversos testes e procedimentos, baseados em critérios 
e normas estabelecidas nacional e internacionalmente, todos os testes são delimitados por 
limites ou faixas de tolerância avaliados por estudos estatísticos.  
De acordo com o (Inmetro, 2016) os principais itens de avaliação para obtenção da 
validação analítica são: a seletividade, linearidade, sensibilidade, limite de detecção e 
quantificação, exatidão, precisão e incerteza de medição.  
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4.7.1 Seletividade  
 
A seletividade é um dos requisitos mais importantes na validação de uma 
metodologia analítica. É a capacidade de o método identificar de forma assertiva o analito 
estando ele contido ou não na matriz ou solução padrão. Para muitos instrumentos analíticos, 
como na cromatografia há a necessidade de se comprovar o grau de separação, utilizando-se 
para isso uma substância padrão.  
Para métodos quantitativos a seletividade deve ser apresentada como sendo 
exclusivamente do analito, sem possíveis interferentes de produtos de sua degradação, 
reatividade, efeito matriz, impurezas ou interferência do solvente de diluição. (Anvisa, 2017).    
 
4.7.2 Recuperação 
 
A recuperação do analito pode ser estimada pela análise de amostras adicionadas 
com quantidades conhecidas do mesmo (em Inglês, Spike), em pelo menos três diferentes 
concentrações. A recuperação, em termos de porcentagem, é calculada segundo a equação 4 
(INMETRO, 2003):  
 
 
𝑅(%) =  
massa obtida
massa real
 𝑥 100        (Equação 4) 
                                                                                                                                  
 
4.7.3 Linearidade  
 
Linearidade é a definição para um método analítico em obter um sinal ou resultado 
diretamente proporcionais à concentração de um analito na amostra. Uma curva analítica 
adequada apresentará uma faixa de linearidade em um determinado intervalo de concentração. 
Deve apresentar proporcionalidade para diferentes níveis de concentração do analito de uma 
amostra.  
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A relação das duas variáveis (Sinal / Concentração) é normalmente obtida pela equação 
5.  
 
𝑦 = 𝑎𝑥 + 𝑏         (Equação 5) 
 
Onde:  
y = sinal registrado (Área do pico); 
x = concentração; 
a = inclinação da curva analítica; 
b = interseção com o eixo y. 
 
A ocorrência da linearidade deve ser oriunda de no mínimo 5 pontos de 
concentrações distintas a partir da solução padrão preparadas em triplicata de forma 
independente, podendo também ser diluída de uma mesma solução padrão. 
Os cálculos envolvidos na avaliação da linearidade devem ser realizados com 
valores reais e seus respectivos sinais analíticos. As informações devem ser apresentadas na 
forma de um gráfico com o sinal em função de cada concentração do analito obtido, dispersão 
de resíduos também na forma gráfica detalhando toda a avaliação estatística, equação da reta 
dos eixos (x) e (y) e suas regressões lineares fazendo uso do método dos mínimos quadrados, 
coeficientes de correlação (r) e de determinação (r2), avaliação da significância do coeficiente 
angular, homocedasticidade ou igualdade das variâncias dos dados e o melhor modelo 
estatístico adequado à metodologia em validação, uso do nível de significância de 5%, 
coeficiente de correlação acima de 0,990 e coeficiente angular significativamente diferente de 
zero (Inmetro, 2016).  
As curvas analíticas utilizadas para quantificação dos analitos podem ser obtidas 
pelo método do Padrão Externo e método do Padrão Interno. No método do Padrão Externo, a 
curva é obtida utilizando as áreas dos picos versus as concentrações teóricas. Idealmente uma 
curva analítica deveria ser uma reta que cruza a origem, com isso facilmente teríamos a equação 
da reta com um coeficiente de correlação (r2) igual ou próximo a (r = 1,000). No entanto, a 
prática do preparo de uma curva analítica não é tão simples assim, normalmente há a 
necessidade do analista de “tratar” dados provenientes de coeficientes lineares negativos ou 
positivos.  
A adição de um reagente padrão interno a amostra tem por finalidade a 
normalização dos “sinais” respostas de uma curva analítica, minimizando assim erros 
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sistemáticos no preparo das diluições dos analitos padrões, assim como erros provenientes de 
injeções manuais ou automáticas (Ligiero et al., 2009). A curva é obtida dividindo a área do 
padrão pela área do padrão interno versus a concentração. 
Abaixo são detalhados alguns requisitos e critérios um bom preparo de um padrão 
interno na cromatografia: 
• O pico do reagente padrão interno deve eluir próximo ao tempo de retenção dos picos 
de interesse; 
• O pico deve estar bem resolvido no cromatograma; 
• O composto deve ser quimicamente semelhante aos analitos de interesse e não interferir 
ou reagir com quaisquer analitos da amostra; 
• Como qualquer outro padrão, o padrão interno deve estar disponível em alta pureza. 
 
4.7.4 Exatidão  
 
A exatidão é a medida exata de um método analítico, ou o valor mais próximo do 
medido e do valor que é aceito. A exatidão é medida com a percentagem do analito recuperado 
em uma amostra fortificada com concentração conhecida. 
Para se confirmar a exatidão, o guia de metodologia do International Conference on 
Harmonization ICH recomenda a coleta de no mínimo 9 determinações, com no mínimo três 
níveis de concentrações distintas em triplicatas cada uma. Os dados devem ser reportados como 
a percentagem recuperada da concentração do analito fortificado subtraído do analito presente 
na matriz, ou pela diferença entre o valor médio e valor verdadeiro com seus intervalos de 
confiança, (Inmetro, 2016).  
De forma conceitual a Exatidão é obtida pelo teste de recuperação conforme 
equação:  
 
4.7.5   Precisão 
 
Precisão é a medida do grau de repetibilidade e reprodutibilidade de um método 
analítico sob condições normais de operação e normalmente é descrita como a percentagem do 
desvio padrão relativo (RSD, em inglês Relative Standard Deviation). A precisão pode ser 
avaliada a partir da repetição da leitura de amostras, amostras semelhantes ou padrões com um 
número de amostras estatisticamente significante. 
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De acordo com o ICH, a precisão deve também ser avaliada pela repetibilidade e 
reprodutibilidade. Repetibilidade se refere ao resultado operacional em um curto período sob 
as mesmas condições (mesmo procedimento, mesmo analista, mesmo instrumento sob as 
mesmas condições de trabalho), pode se dizer que é a máxima diferença aceitável entre duas 
repetições, (sendo executadas de forma independentes, do mesmo ensaio e no mesmo 
laboratório) (Leite, 1996). 
A precisão intermediária refere-se a variações decorrentes da mesma análise, só que 
em dias diferentes, realizadas por diferentes analistas, diferentes equipamentos ou a interação 
desses fatores. Esta medida da precisão é reconhecida como a mais representativa da 
variabilidade dos resultados em um único laboratório e, como tal, mais aconselhável de ser 
adotada. O objetivo da validação da precisão intermediária é verificar se no mesmo laboratório 
o método fornecerá os mesmos resultados ao final do procedimento. 
A reprodutibilidade refere-se aos resultados colaborativos entre laboratórios, para 
sua avaliação deve-se informar: o desvio padrão, desvio padrão relativo, coeficiente de variação 
e intervalo de confiança (Swartz e Krull, 1997). A reprodutibilidade é a máxima diferença 
aceitável entre dois resultados individuais, para cada um dos laboratórios, para um mesmo 
processo e com demais condições (Resultados interlaboratoriais), (Leite, 1996).  
  
4.7.6   Limite de Detecção (LD) 
 
O limite de detecção (LD) é definido como a menor concentração de um analito na 
amostra que pode ser detectado, embora não necessariamente quantificado. É um teste limite 
que especifica se um analito está acima ou abaixo de um determinado valor. É expresso como 
uma concentração em um sinal especificado para a relação sinal / ruído, usualmente a uma taxa 
de 2 ou 3 para 1 (Swartz e Krull, 1997). Na prática o LD é calculado como sendo correspondente 
a concentração que produziria um valor do sinal medido 3 vezes maior que o nível de ruído 
médio medido com a solução de controle ou branco e segundo os autores o critério geralmente 
indica um nível de confiança de 95% (Leite, 1996).  
A Conferência Internacional sobre Harmonização (ICH) reconhece a convenção da 
relação sinal-ruído, no entanto outras duas opões para a determinação do LD são: o Método 
Visual Não Instrumental (MVNI) e o cálculo das médias. Métodos visuais não instrumentais 
podem incluir técnicas tais como cromatografia em camada fina ou a titulação. O LD também 
pode ser calculado com base no desvio padrão (DP) da inclinação da curva analítica 
(sensibilidade) em níveis próximos do LD de acordo com a Equação 6 (Swartz e Krull, 1997). 
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𝑳𝑫 = 3,3 
𝐷𝑃
𝐼𝐶𝐴
        (Equação 6) 
 
DP = Desvio Padrão 
ICA = Inclinação da Curva Analítica 
 
 O desvio padrão da resposta pode ser determinado com base no desvio padrão do 
branco, ou no residual padrão da regressão linear, ou ainda no desvio padrão da regressão linear 
do eixo Y.  
Segundo a (Anvisa, 2017) o cálculo do LD pode ser realizado pela razão sinal-ruído, 
através do método visual, ou através de parâmetros da curva analítica comparada com a 
determinação da média dos brancos e fundamentado na características do método analítico 
adotado. 
 
4.7.7 Limite de Quantificação (LQ) 
 
O limite de quantificação (LQ) é definido como a menor concentração do analito 
em uma amostra que possa ser determinado com precisão e exatidão sobe as condições 
operacionais declaradas no método. Assim como o LD, o LQ é expresso em concentração, 
juntamente com a precisão e exatidão relatadas. Algumas vezes a relação sinal / ruído 10 para 
1 pode ser utilizada para determinar o LQ, desde que esteja associado a precisão e exatidão 
(Swartz e Krull, 1997). 
Limite de Quantificação também chamado de limite de determinação, é o menor 
valor determinado, em confiabilidade de precisão e exatidão aceitáveis, para aquela condição 
analítica. Para o LQ considera-se que não se atingiu o limite da técnica/método ou do 
equipamento (Leite, 1996).   
A (Figura 11) ilustra a Razão Sinal/Ruído para Limite de Detecção e Limite de 
Quantificação. 
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Figura 11 - Razão Sinal/Ruído para Limite de Detecção e Limite de Quantificação 
 
Fonte: Adaptado de (Mukherjee e Bera, 2012) 
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5. MATERIAL E MÉTODOS 
 
5.1   Materiais e Reagentes para Análises Físico-químicas  
 
Para o desenvolvimento das análises físico-químicas desse trabalho foram 
utilizados os seguintes materiais, reagentes e soluções: 
Materiais:  
✓ Filtro 0,8 µm em microfibra de vidro; 
 
Reagentes:  
✓ Dicromato de potássio (Synth),  
✓ Sulfato de prata (Synth),  
✓ Sulfato de Mercúrio (Synth),  
✓ Ácido Bórico (Synth),  
✓ Borato de Sódio (Synth) 
 
Soluções:  
✓ Ácido Sulfúrico 0.02N,  
✓ Ácido Clorídrico 1:1 
 
5.2 Materiais e Reagentes para Análises Cromatográficas 
 
Para esse trabalho foram utilizados os seguintes materiais, reagentes, padrões e 
soluções: 
Materiais:   
✓ Filtro 0,45 µm de poro em Acetato de Celulose e 47 mm de diâmetro; 
✓ Filtro 0,22 µm de poro em Acetato de Celulose e 47 mm de diâmetro; 
✓ Cartucho SPE: Oasis HLB (Waters) com “núcleo” em fase hidrofílica e 
lipofílica (33 µm, 500 e 200 mg, 6 mL).   
 
Reagentes:  
✓ Acetato de Etila,  
✓ Metanol,  
✓ Acetonitrila,  
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✓ Acetona, 
✓ N-Trimethylsilyl-N-methyl trifluoroacetamide (MSTFA), 
✓  Trietilamina,  
✓ Ácido Capróico, 
✓ Ácido Sulfúrico,  
✓ Ácido Clorídrico,  
✓ Água Ultrapura. 
 
Padrões: Ibuprofeno, Cafeína e Diclofenaco, todos da marca (Sigma Aldrich) 
 
Soluções: Para o preparo das soluções estoque dos padrões dos analitos, pesou-se 
individualmente cada analito nas seguintes massas: 5 mg para os compostos Ibuprofeno e 
Diclofenaco e 10 mg para o composto Cafeína. Transferiu-se para balões individuais de 50 mL 
dissolvendo-os em Acetato de Etila (Concentração aproximada de 100 mg L-1 de IBU e DCF e 
200 mg L-1 de CAF).     
Preparou-se a solução composta para a série de diluição a partir de uma alíquota de 
cada uma das soluções estoque para um balão de 10 mL e diluiu-se sucessivamente para o 
preparo das curvas analíticas desejadas.   
 
5.3  Descrição do Sistema de Tratamento Wetlands Construídos 
 
O local escolhido para o desenvolvimento desse projeto foram as dependências do 
laboratório de Saneamento da Faculdade de Engenharia Agrícola - FEAGRI localizada na 
Universidade Estadual de Campinas (Campus Campinas – SP). O sistema de tratamento natural, 
Constructed Wetlands de fluxo horizontal sub superficial (CW FHSS) foi instalado em sala com 
controle de temperatura mantida a 25ºC.  
O sistema foi projetado e dimensionado com três unidades, onde, cada unidade foi 
confeccionada em vidro de aquário com 5mm de espessura   
Os módulos dos Wetlands Construídos foram previamente projetados em software 
de desenho auxiliado por computador conforme (Figura 12). Posteriormente os módulos foram 
confeccionados em vidro, com as seguintes dimensões: Altura de 0,35m x Largura de 0,25m e 
Comprimento de 0,80m com volume total de 0,07m3 
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Figura 12 - Imagem com dimensões internas do módulo da Wetland 
 
Fonte: Arquivo pessoal (2016). 
 
As unidades foram preenchidas com meio suporte composto por britas comerciais 
de três diferentes granulometrias de britas compondo camadas de 10 cm de espessura formando 
um meio suporte estratificado do menor para o maior diâmetro no sentido de baixo para cima. 
Na base de cada módulo completou-se a primeira camada com Brita do tipo zero "0" (4,8 a 
9,5mm), em seguida a faixa intermediária foi preenchida com Brita do tipo um "1" (9,5 a 
19,0mm) e por fim na última camada, a camada superior, completou-se com Brita do tipo 2 (19 
a 25mm), conforme pode ser observado na (Figura 13): 
 
Figura 13 - Unidade do sistema de tratamento CW com meio suporte estratificado 
 
Fonte: Arquivo pessoal. 
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Após a montagem dos módulos com meio suporte, foram instaladas conexões, 
mangueiras e bombas dosadoras. Em seguida, com o sistema já em testes, foi obtida a 
porosidade do meio suporte de cada um dos módulos do sistema de Wetlands Construídos, por 
meio do ensaio de vazios, apresentando percentagem de aproximadamente 50% de vazios e 
volume útil de 0,05m3. 
A iluminação instalada para crescimento das plantas foi a artificial e continha 3 
luminárias instaladas com diferentes cores de lâmpadas: branca, vermelha e azul conforme 
apresentada na (Figura 14), de forma que cada lâmpada emitesse comprimentos de ondas 
específicos para a ativação e crescimento das plantas. A luminosidade foi aplicada sobre o 
sistema, por um período de 16 horas claro e 8 horas escuro, 7 dias por semana.  
 
 
Figura 14 - Iluminação Artificial 
 
Fonte: Arquivo pessoal 
 
Em seguida foram ajustados os níveis e volumes para o efluente em cada um dos 
módulos por meio de vasos comunicantes. As espécies de planta escolhidas para o plantio no 
sistema foram as Eichhornia crassipes (aguapé), Cyperus isocladus, "Mini-papirus" e a espécie 
Agapanthus africanus, "Agapanto". Para os três módulos foram plantadas as mesmas 
quantidades de mudas, sendo 8 mudas de Cyperus isocladus, 4 em cada lateral do módulo e 4 
mudas de Agapanthus africanus plantadas no centro da linha de comprimento do módulo. 
 
A (Figura 15) abaixo apresenta os sistemas de Wetlands Construídos plantados com 
as plantas em crescimento. 
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Figura 15 - Módulo do sistema de tratamento CW com plantas em desenvolvimento 
 
Fonte: Arquivo pessoal. 
 
5.4   Coleta e Armazenamento do Afluente aplicado no sistema. 
 
O efluente aplicado no sistema Wetlands Construídos para pós-tratamento, foi 
coletado na ETE Piçarrão da empresa SANASA localizada na cidade de Campinas - SP. A 
periodicidade de coleta do Efluente tratado na ETE, foi de intervalos de três a quatro semanas, 
com volume total de aproximadamente 400 L por coleta. Devido ao período de estocagem, e ao 
fato de não se utilizar “preservantes químicos” foram comparadas análises das amostras por 
todo o período de estocagem, considerando a “degradação” ao longo do armazenamento e sua 
utilização. Também foram comparados os resultados das amostras separadas por alíquotas no 
momento da coleta, sendo essas preservadas sob refrigeração a 4 °C e analisadas 
posteriormente. 
O efluente final tratado na ETE foi coletado na calha parshall antes da escada 
hidráulica. 
 
5.5   Descrição da Estação de Tratamento de Esgoto ETE Piçarrão 
 
Iniciada sua operação em julho de 2004, a ETE Piçarrão é atualmente a segunda 
maior estação de tratamento de esgotos do município de Campinas na Bacia Hidrográfica do 
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PCJ (UGRHI-5), (Figura 16), tratando 412 L/s de efluente de origem exclusivamente 
doméstico.  
Possuindo 35 km de emissário, distribuído ao longo das margens do Córrego do 
Piçarrão, a estação foi projetada para atender ao final de plano uma vazão média de até 556 L/s, 
o que corresponde à 220.000 habitantes, promovendo dessa maneira a coleta e o tratamento de 
esgoto de 23 bairros da região sul do município de Campinas. 
 
Figura 16 - Localização da ETE Piçarrão na Unidade de Gerenciamento de Recursos Hídricos 
(UGRHI-5) 
 
Fonte: Adaptado de (Neves et al., 2007) 
A concepção básica do sistema de tratamento adotado na ETE Piçarrão consiste em 
reatores anaeróbios de fluxo ascendente (RAFAs), seguido de tanques de aeração e flotadores. 
No entanto, é importante destacar que no período de coleta das amostras os flotadores 
funcionaram como decantadores, em decorrência da alta taxa de aplicação superficial medida 
no sistema, somando-se a isso havia a aplicação de PAC nos períodos de maior vazão e durante 
a manutenção dos flotadores, visando dessa forma aumentar o peso de floco e com isso diminuir 
seu tempo de sedimentação. 
 
5.6   Aplicação do afluente no sistema Wetlands Construídos 
 
O afluente aplicado no sistema foi um efluente real, contendo os compostos alvos 
para avaliação nesse estudo.  
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O volume de efluente aplicado em cada um dos módulos do sistema de Wetlands 
Construídos foi de aproximadamente 7,5 e 15 litros por dia o que correspondeu a um Tempo 
de Detenção Hidráulico (TDH) de 2 e 4 dias respectivamente.    
A adição do afluente ao sistema foi realizada por meio de três bombas dosadoras da 
marca Digimed modelo TA 13 com capacidade de vazão máxima de 7,6 L/h e mínima de 0,076 
L/h de saída. As bombas dosadoras adotadas no sistema, tinham capacidade de operar com 
pressões máximas de injeção de 3 bar e foram controladas por um timer da marca Brasforte que 
acionava as bombas de acordo com a programação do tempo de detenção hidráulico estipulado 
em modo semi contínuo ligadas por 15 minutos e desligadas pelos próximos 15 minutos 
sequencialmente. O conjunto bomba dosadora / timer podem ser observados na (Figura 17). 
 
Figura 17 -Sistema dosador de afluente 
 
Fonte: Arquivo pessoal 
 
5.7   Análises Físico-químicas 
 
O desempenho do sistema foi avaliado por meio de análise das determinações de 
Série de Sólidos, Série de Nitrogênio, Fósforo, Carbono Orgânico Total - COT, Carbono 
Inorgânico - CI e Carbono total - CT, oxigênio dissolvido (OD), condutividade elétrica (CE), 
potencial redox, Alcalinidade, temperatura, cor e pH. As análises foram efetuadas de acordo 
com o especificado no Standard Methods for Examination of Water and Wastewater (Apha, 
2005). 
67 
 
As análises foram realizadas semanalmente para os parâmetros físico-químicos de 
avaliação do sistema (Tabela 6), já as análises cromatográficas foram avaliadas a cada 3 meses 
com as concentrações de entrada e saída do sistema dos Wetlands Construídos.  
 
 
Tabela 6 - Métodos utilizados para caracterização físico-química 
Parâmetros Métodos 
Demanda Química de Oxigênio 
(DQO) 
Colorimétrico: Metodo 5220D. Standard Methods 20ed.  
Oxigênio Dissolvido (OD) Eletrodo Metodo 4500-O A. e Membrana Íon Seletivo 
Metodo 4500-O G. Standard Methods 20ed. 
Nitrogênio Amoniacal Método 4500 – NH3. B/C Preliminary Distillation Step 
and Titrimetric Method 20ed. 
Nitrogênio - Nitrito Método Hach usando Nitraver 3. Ferrous Sulfate Method 
– Adapted from McAlpine, R. and Soule, B., Qualitative 
Chemical Analysis, New York, 476, 575 (1933). 
Nitrogênio - Nitrato Método Hach usando Nitraver 5. Cadmium Reduction 
Method. 
Nitrogênio Total TOC/TN Standard Methods 5310B - High-Temperature 
Combustion Method 22ed. 
Fósforo Método Ácido Ascórbico. Método 4500 – PE. Standard 
Methods 20ed. 
pH Método 4500 H + B. Método Eletrométrico. Standard 
Methods 20ed. 
Cor Método 2120 C. Método Espectrofotometro - Cor aparente 
e verdadeira - Standard Methods 20ed. 1998. 
Condutividade Método 2510 A. Método Condutivimetro - condutividade 
elétrica - Standard Methods 20ed. 1998. 
 
 
5.8 Identificação de Compostos Orgânicos Emergentes 
 
Os compostos orgânicos emergentes foram identificados e quantificados por meio 
de técnicas adaptadas e otimizadas de Cromatografia Líquida e Gasosa. As determinações de 
compostos voláteis e termicamente estáveis foram realizadas em Cromatografia Gasosa 
acoplada a Espectrometria de Massas (GC-MS), buscando limites inferiores de detecção e 
quantificação.  
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5.9   Coleta, Preservação e Preparação das amostras para análises Cromatográficas 
 
As amostras foram coletadas em bombonas de polipropileno com 20 litros de 
capacidade e fracionada em laboratório em frasco âmbar limpo previamente com solvente 
orgânico (MeOH) e água ultrapura para remoção de impurezas. 
Assim que coletadas as amostras foram filtradas em duas etapas; uma com 
membranas de celulose regenerada medindo 47 mm de diâmetro e 0,45 µm de poro. A 2ª etapa 
em membrana de 47 mm de diâmetro e 0,22 µm de poro. Posteriormente as etapas de filtração, 
a fim de se evitar alterações na composição das amostras devido à atividade bacteriana. A 
utilização das amostras ocorreu dentro de um prazo máximo de 48 horas mantidas sob 
refrigerada a 4 ºC. 
Os volumes reservados de amostra para a concentração dos analitos foram de 2 
litros, no entanto, para o efluente tratado da ETE foram utilizados 100 mL e para o efluente 
Pós-tratado foram concentrados 100 e 500 mL das amostras, a fim de se identificar a melhor 
concentração dos analitos nas leituras cromatográficas. Os frascos de armazenamento e 
concentração foram limpos com detergente especial, solvente acetona e enxaguados com água 
ultrapura. 
 
5.10 Extração em Fase Sólida – SPE 
 
5.10.1 Escolha da Fase Sólida  
A fase sólida do cartucho SPE foi selecionada de acordo as características da amostra 
ambiental, o cartucho escolhido, foi o SPE HLB OASIS Waters (500mg, 831 m2/g, 6 mL).   
 
5.10.2 Procedimento de pré-concentração 
Antes de percolar as amostras pelo núcleo dos cartuchos SPEs, estes foram 
previamente condicionados sucessivamente com 5 ml de metanol, 5 mL de acetato de etila e 5 
ml de água ultrapura (18,2 Ω) sem ajuste de pH. Em seguida as amostras foram concentradas 
nos cartuchos SPE etapa de "carregamento" a um fluxo de (3 mL min-1), fazendo uso de um 
sistema de manifold adaptado e acoplado a uma bomba a vácuo, foi utilizado para a 
concentração dos analitos DCF, IBU e CAF contidos nas amostras (Figura 18). 
 
 
 
69 
 
Figura 18 - Sistema adaptado para concentração de analitos em amostras para Cromatografia 
 
Fonte: Arquivo Pessoal 
 
Após a concentração das amostras, os cartuchos foram lavados com 5 mL de água 
ultrapura (etapa de clean up), na sequência foram previamente secos por 5 minutos sob vácuo 
e também secos sob leve fluxo de nitrogênio (dried) por 1 hora. Em seguida procede-se com a 
eluição (elution) dos analítos fazendo uso de 2 x 4 mL de acetato de etila, na sequência o extrato 
coletado foi "seco" sob leve fluxo de nitrogênio e resuspendido "reconstituido" com 1,0 mL de 
acetato de etila.  
Todo o processo foi realizado em uma única etapa, porem atendendo 
simultaneamente, o preparo dos compostos com baixo e elevado pKa, para posteriormente 
serem analisadas em Cromatografia Gasosa com detectore de massa GC-MS. 
A (Figura 19) ilustra um fluxograma das etapas de preparo da amostra e 
concentração dos analitos para a técnica SPE.  
 
 
 
 
 
 
 
70 
 
Figura 19 - Resumo das principais etapas de preparação e análises das amostras para 
Cromatografia 
 
Fonte: Adaptado de (Comerton, Andrews e Bagley, 2009) 
 
5.11 Derivatização 
 
A derivatização é uma reação química para obtenção de melhor resposta (Sinal) das 
análises em cromatografia Gasosa. Além disso, esse processo tem a capacidade de proporcionar 
maior estabilidade térmica e volatilidade aos compostos ibuprofeno e diclofenaco, empregando 
para isso o reagente derivatizante N-Methyl-N-(trimethylsilyl)trifluoroacetamide (MSTFA). 
Foram testadas diferentes concentrações do reagente derivatizante nas alíquotas resuspendidas 
dos padrões e amostras, comparando-se assim os sinais com e sem a ação do reagente 
(MSTFA), afim de se otimizar a detecção dos analitos. Existem diversos compostos 
derivatizantes, no entanto, para esse procedimento o MSTFA foi escolhido de acordo com a 
metodologia adotada . 
Primeiramente foram testadas concentrações de 1 e 10 mg L-1, em solvente Acetato 
de Etila, com concentrações variadas do reagente derivatizante MSTFA a uma temperatura de 
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70 °C por 60 minutos de reação. As reações foram realizadas em estufa com temperatura 
constante controlada digitalmente (Marconi) com variação de +/- 1 °C. Após o período de 
reação, aguardou-se aproximadamente 10 minutos para as amostras atingirem temperatura 
ambiente e na sequência foram analisadas por GC-MS, conforme condições explicitadas no 
tópico (5.12). 
 
5.12 Programação e otimização do método em GC-MS 
 
Foram injetadas amostras contendo 1 µL no modo splitless, com tempo de abertura 
da válvula de amostragem (Sampling Time) de 1 min. O Sistema utilizado para análise 
qualitativa e quantitativa dos compostos foi o Cromatógrafo Gasoso acoplado a Espectrometria 
de Massas (GC/MS), SHIMADZU, modelo GCMS-QP2010 Ultra (Figura 20). Utilizando um 
analisador de Íons quadrupolo, no modo de análise em varredura de Íons (full scan) e 
Monitoramento de Íon específico (SIM). As temperaturas da linha de transferência, câmara de 
ionização e injetor foram de 250 ºC.  
O equipamento foi calibrado com perfluorotributilamina (PFTBA) na faixa de 
varredura de m/z de 20 a 650. Os espectros foram medidos na faixa de varredura de m/z de 50 
a 750 após ionização das moléculas por impacto de elétrons (70 eV). Foi utilizada uma coluna 
cromatográfica capilar com fase 5% difenil, 95% dimetil-polisiloxano, modelo Rtx - 5 MS (30 
metros x 0,25 mm x 0,25 um), marca Restek. O fluxo de hélio (pureza 99.99990%) utilizado 
foi de 1,0 mL. min-1, velocidade linear 37,2 cm seg-1 e pressão constante de 73 Kpa.  
A programação de temperatura do forno após a injeção da amostra foi mantida a 
100ºC por 5 minutos, em seguida elevada a 300ºC a uma taxa de 15ºC min-1, em seguida a 
temperatura foi mantida isotermicamente por 5 minutos. 
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Figura 20 - Cromatógrafo Gasoso com Espectrômetro de Massas CG-MS Quadrupolo 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fonte: Arquivo Pessoal 
 
Leitura em modo varredura (m/z) 
 
A leitura em modo varredura foi utilizada para a seleção e definição dos tempos de 
retenção dos compostos padrões. Foram selecionadas previamente as relações massa carga entre 
50 e 350 (m/z), habilitando o detector de massas MS a detectar somente essa faixa de massas, 
conforme configuração ajustada no software (GC Solution versão 4.45 Shimadzu) (Figura 21).  
 
Figura 21-Programação da faixa de leitura (massa/carga - m/z). 
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5.13 Delineamento Estatístico 
 
Para a avaliação estatística desse trabalho foi utilizado a metodologia paramétrica 
para as análises dos valores obtidos na pesquisa, fazendo uso do diagrama de blocos 
casualizados (DBC). A (Tabela 7), elenca os fatores e níveis adotados para avaliação. 
 
Tabela 7- Fatores e níveis adotados para a análise estatística. 
FATOR NÍVEL 
Tempo de Detenção Hidráulico (TDH) 2 níveis (2 e 4 dias) 
Compostos Orgânicos Emergentes 3 níveis (Ibuprofeno, Cafeína e Diclofenaco) 
Meio Suporte 1 nível (Brita 0, Brita 1 e Brita 2) 
 
Fazendo o uso dos valores obtidos referentes às concentrações do efluente (Ce) e 
concentração do afluente (Ca) de todos os parâmetros físico-químicos avaliados, foi possível 
realizar a avaliação dos CWs de acordo com as medidas e concentrações dos afluentes e 
efluentes obtidas. 
Para os dados de desempenho do sistema, as análises físico-químicas serão 
avaliadas por meio da estatística descritiva 
 
5.14 Desempenho do método cromatográfico 
 
O desempenho dos métodos cromatográficos adotados foi avaliado de acordo com 
os parâmetros mais relevantes segundo a DOQ-CGCRE-008 (Inmetro, 2016) sendo adequado 
à área de aplicação para esse trabalho.   
Buscou-se através do processo de validação minimizar ou controlar os fatores que 
levam a imprecisão e inexatidão dos resultados gerados. Com a finalidade de provar que o 
método fornece os resultados esperados com credibilidade, adotaram-se as seguintes etapas para 
a validação: exatidão, precisão, linearidade, limite de detecção, limite de quantificação, 
recuperação. 
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5.15 Teste de volume de ruptura dos cartuchos SPE 
 
Para a avaliação do método SPE de concentração dos analitos, foram adotados os 
processos de teste de volume de ruptura (em inglês, breakthrough volume) e teste de 
recuperação dos analitos.  
Primeiramente realizou-se o preparo de três volumes distintos de água ultrapura 
contendo as mesmas concentrações dos analitos utilizados para a quantificação dos compostos 
alvos. Foram preparados volumes de 100, 250 e 500 mL em balão de 500 mL volumétrico com 
a mesma concentração do analito (200 µg L-1) do composto cafeína e (100 µg L-1) dos 
compostos diclofenaco e ibuprofeno compondo uma solução mista. Em seguida procedeu-se 
com o carregamento da amostra respeitando-se a vazão de 3 mL por minuto.  
Após o carregamento, procedeu-se com a análises de rotina fazendo o uso do 
método empregado para os compostos de AINEs nesse trabalho. 
 
75 
 
6.   RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
6.1  Resultados Preliminares 
 
A operação ou o monitoramento do sistema tratando os compostos de interesse nos 
Wetlands Construídos ocorreu efetivamente por aproximadamente um ano, (dezembro de 2016 
a janeiro de 2018), tanto o desenvolvimento microbiológico quanto o crescimento das plantas 
ocorreu entre (janeiro de 2015 a julho de 2016).  
 
6.1.1 Vegetação 
 
Após a confecção dos tanques de vidro e preenchimento com meio suporte, deu-se 
o início ao plantio das mudas no sistema.   
Iniciou-se o plantio com três espécies distintas de plantas, duas macrófitas, 
Eichhornia crassipes (aguapé), e a Cyperus isocladus (mini-papiro) e uma planta ornamental 
Agapanthus africanus (agapanthus). 
A primeira espécie introduzida no sistema, foi o aguapé obtido de Wetlands no 
campo experimental da FEAGRI, seu crescimento ocorreu de forma satisfatória nas primeiras 
3 semanas, foi observado o desenvolvimento de brotos já existentes na planta, indicando a 
adaptação da planta no sistema. No entanto, juntamente com o desenvolvimento da planta 
constatou-se a presença de fungos que rapidamente comprometeram o desenvolvimento das 
mudas, das folhas das mudas tornaram-se amareladas se “desfazendo” com certa facilidade ao 
serem tocadas. Com a constatação do comprometimento das mudas, estas foram removidas do 
sistema. Após a remoção das mudas comprometidas, o sistema foi deixado em quarentena até 
a introdução de novas mudas. 
Na segunda tentativa de introdução das mudas de aguapés no sistema, optou-se pela 
introdução de mudas adquiridas em outra localidade. Coletou-se algumas mudas do lago 
próximo ao campus da universidade e implantou-as no sistema.  
Com esse novo plantio das mudas observou-se novamente a ocorrência de fungos 
nas mudas, após um período de duas semanas, os brotos de aguapé estavam cobertos com uma 
fina camada de fungos brancos. A partir dessa constatação optou-se por remover as plantas da 
espécie aguapé e inserir uma nova espécie no sistema (Figuras 22 e 23), o Agapanthus 
africanus. Descartou-se a possibilidade de utilização de um fungicida, devido a possível 
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contaminação do sistema com compostos orgânicos. Destaca-se ainda a utilização de folhas de 
alumínio para recobrir os tanques de vidro, evitando a “foto fobia” das raízes das plantas. 
 
Figura 22 -Implantação de mudas de (Agapanthus africanus) no sistema Wetlands Construídos. 
 
Fonte: Arquivo Pessoal 
 
Figura 23 - Sistema Wetlands Construídas com plantas desenvolvidas. 
 
Fonte: Arquivo Pessoal 
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6.2   Resultados físico-químicos   
 
Para todos as figuras relacionadas na discussão dos resultados estão 
disponibilizadas nos apêndices as tabelas com os dados originais coletados e suas respectivas 
estatísticas. 
 
6.2.1 Resultados DQO 
 
A (Figura 24) apresenta os valores de DQO para o TDH 2 dias, nota-se que as 
Wetlands apresentaram relativa variação da DQO ao longo de todo período avaliado. No 
entanto mesmo com tal variação, é possível observar que, desde o início de implantação do 
sistema, foi possível observar que a Wetlands (W1) contendo somente meio suporte, apresentou 
maior instabilidade na remoção de DQO, do que as demais Wetlands com plantas para o TDH 
de 2 dias, tendo pontos (5, 18, 19, 26, 30, 33, 36, 48, 51, 60) com concentrações superiores as 
Wetlands (W2 e W3). Indicando que possivelmente a presença das plantas tenha contribuído 
para o aumento da capacidade filtrante das Wetlands contendo meio suporte e plantas. 
 
Figura 24 - Valores de DQO ao longo dos últimos 365 dias de operação 
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Ainda avaliando a (Figura 24), pode-se observar que, mesmo com alguns pontos do 
afluente (ETE) apresentando concentrações elevadas, as Wetlands em geral foram capazes de 
atenuar tais concentrações.   
Por considerar que o efluente da ETE foi tratado por um sistema convencional de 
tratamento, é possível inferir que as Wetlands apresentaram uma significativa eficiência na 
remoção de matéria orgânica carbonácea, obtida através da medição indireta da DQO, conforme 
pode ser observado na (Figura 25), onde as medianas das concentrações apresentaram, para as 
Wetlands W1, W2 e W3 respectivamente, as seguintes percentagens de eficiência: 9,4%; 22,1% 
e 25,7%.   
 
Figura 25 - Concentração de DQO determinada nos pontos de amostragem 
 
 
 
A (Figura 26) apresenta a série temporal dos valores de DQO obtidos com as 
Wetlands W1, W2 e W3 com tempo de detenção Hidráulico - TDH de 4 dias, valores estes que 
também apresentaram variações, principalmente pela concentração do afluente ETE amostra 2 
apresentando-se com elevada DQO quando comparado com a amostra 1 analisada na semana 
anterior.   
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Figura 26- Resultados de DQO – TDH 4 Dias. 
 
 
 
Outro possível motivo de toda essa variação é a possibilidade de os dados estarem 
imprecisos devido ao método da DQO utilizado. Pois, de acordo com (Apha, 2012) a utilização 
do método de refluxo fechado colorimétrico pode não ser indicado para concentrações 
inferiores a (50 mg.L-1).  O método de refluxo fechado mesmo atendendo a uma faixa 
importante das concentrações para avaliação de efluentes sanitários, pode ser limitado para 
avaliação de baixas concentrações. Uma melhor comparação dos valores será realizada através 
de uma correlação com os valores do parâmetro TOC discutidos mais à frente nesse trabalho. 
Essa correção é chamada de MOC e com a utilização desse fundamento é possível verificar 
através de uma regressão linear se os dados da DQO estão de acordo com os dados de COT 
teoricamente mais preciso para quantificação de baixas concentrações. 
Já a aplicação do afluente (ETE) com TDH de 4 dias, mesmo tendo apresentado 
maior concentração, proporcionou uma eficiência relativa maior para a remoção da DQO em 
todos os tratamentos avaliados, isso, possivelmente, demostra a capacidade de atenuação de 
elevadas concentrações na entrada do sistema. A (Figura 27) apresenta os respectivos valores 
de entrada e saída do sistema. 
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Figura 27-Resultados de DQO – TDH 4 dias. 
 
 
 
6.2.2 Carbono Orgânico Total 
 
Os resultados de “matéria orgânica” medidos sob a forma de Carbono Orgânico 
Total, também apresentaram flutuações para o afluente aplicado no sistema, no entanto essas 
flutuações foram reduzidas como pode ser observado na (Figura 28). Os resultados de W2 e 
W3, réplicas de tratamento no sistema apresentam as menores flutuações quando comparados 
ao módulo W1 (sem plantas), supõe-se que a presença das plantas potencializou o 
desenvolvimento de microrganismos capazes de metabolizar parcialmente o carbono orgânico 
total presente no afluente.    
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Figura 28- Valores de TOC obtidos com TDH de 2 dias. 
 
 
Na (Figura 29) é possível observar que os resultados de TOC para TDH de 2 dias 
apresentaram eficiência de remoção de COT na ordem de 30% em comparação com o afluente 
aplicado no sistema, demonstrando uma pequena melhoria de eficiência também para os 
módulos com plantas W2 e W3. Outro ponto que se destaca, é a proximidade das concentrações 
obtidas, onde mais de 50% dos dados situaram-se em uma faixa de concentração entre 11 e 13 
(mg L-1) para o afluente ETE e inferiores a 10 (mg L-1) para os módulos avaliados. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
0
2
4
6
8
10
12
14
16
18
20
1 5 9 1 3 1 7 2 1 2 5 2 9 3 3 3 7 4 1 4 5 4 9 5 3
T
O
C
 (
m
g
.L
-1
)
SEMANAS
Valores  - TOC
(TDH 2 d ias ,  x  l i t ros  d ia -1)
Efluente ETE W1 W2 W3
82 
 
Figura 29- Concentração de COT determinada nos pontos de amostragem. 
 
 
Já com o tempo de detenção hidráulica de 4 dias pode-se notar uma maior eficiência 
de remoção do carbono orgânico total, na ordem de 35 a 50% de remoção (Figura 30), 
possivelmente uma maior população de resultados avaliados tenderia a uma menor dispersão 
desses resultados, o que poderá ser observado na estatística final de avaliação do trabalho. 
 
Figura 30 - Concentração de COT. 
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6.2.2.1    Resultados da Correlação de Matéria Orgânica - MOC 
 
Para uma melhor avaliação do potencial de remoção de matéria orgânica pelo 
sistema de Wetlands Construídos, utilizou-se uma correlação COT/DQO, visando identificar 
possíveis limitações nos métodos utilizados. 
A figura 31 abaixo demostra a correlação MOC para as amostras de entrada e saída 
do sistema Wetlands Construídos, é possível visualizar que houve uma baixa correlação entre 
os resultados de COT e DQO, apresentando um (R2 = 0,26), indicando possivelmente uma 
imprecisão dos resultados obtidos com o método da Demanda Química de Oxigênio (DQO), 
pois tais, dados em sua maioria, foram obtidos abaixo do limite de precisão de 50 (mg L-1). 
Segundo (Vogel et al., 2000) algumas dificuldades podem surgir quando se 
interpreta os valores das análises de águas residuais. Essas amostras podem conter substâncias 
refratárias à determinação de DQO ou altas concentrações de sais inorgânicos facilmente 
oxidáveis, o que pode ser confundido com matéria orgânica. 
A (Figura 31) demostra a correlação MOC para as amostras de entrada e saída do 
sistema de Wetlands Construídos. 
 
Figura 31- Gráfico da correlação COT/DQO. 
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6.2.2.2    Carbono Inorgânico - CI 
 
Os resultados de carbono inorgânico foram importantes para melhor elucidar os 
resultados de COT e DQO apresentados no tópico anterior, com isso pode-se verificar que a 
maior contribuição da correlação MOC pode ter sido prejudicada e influenciada pela elevada 
concentração proporcional de compostos inorgânicos presente nas amostras. De acordo com a 
(Figura – 32) pode se observar que o carbono foi encontrado, em sua maioria, na espécie 
química inorgânica, com concentrações de até (80 mg L-1). A característica dessa maior 
concentração de carbono inorgânico condiz com as características do Afluente (Efluente tratado 
da ETE Piçarrão), pois este possivelmente se encontrava mineralizado pelo sistema de 
tratamento da ETE. 
No entanto, a avaliação do CI demonstrou, de acordo com a (Figura 32) que, mesmo 
com um TDH de 2 dias, o sistema foi capaz de prover eficiência, em torno de 80% de remoção 
do carbono inorgânico. Observa-se que em relação ao sistema, que a maior contribuição pode 
ter sido originada pela presença dos microrganismos aderidos ao meio suporte e que a presença 
das plantas nos módulos W2 e W3 pouco contribuiu para a eficiência obtida quando comparado 
com o módulo W1 (sem as plantas). 
 
Figura 32- Carbono Inorgânico (CI) e Eficiência de Remoção de CI - TDH 2 dias. 
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Já os resultados com TDH de 4 dias (Figura 33), indicaram uma diminuição da 
eficiência para os módulos W1 e W3 quando comparados com as eficiências dos mesmos 
módulos fazendo uso da aplicação do Afluente com TDH 2 dias. De acordo com os resultados, 
uma possível explicação, seria a flutuação dos resultados do Afluente na entrada do sistema, 
com a possível perturbação no comportamento do módulo W3, uma vez que foram identificadas 
alterações em outros parâmetros como a Cor Aparente e Fósforo Total para o TDH de 4 dias. 
 
Figura 33- Carbono Inorgânico (CI) e Eficiência de Remoção de CI - TDH 4 dias. 
 
 
6.2.2.3    Resultados Carbono Total - CT 
 
Os resultados de carbono total CT é a composição das espécies químicas de COT e 
CI presentes em cada uma das amostras, os resultados apresentados na (Figura – 34) evidenciam 
resultados semelhantes de eficiência no tratamento dos compostos inorgânicos e orgânicos 
presentes no Afluente aplicado no sistema com um TDH de 2 dias.   
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Figura 34- Resultados de Carbono Total (CT) e Eficiência de Remoção de CT - TDH 2 dias. 
 
 
As análises do carbono total para o TDH de 4 dias apresentaram a tendência de 
diminuição da eficiência dos módulos W1 e W3 (Figura 35) com forte influência das elevadas 
concentrações de CI encontradas nas amostras do afluente aplicado ao sistema.   
 
Figura 35- Resultados de Carbono Total (CT) e Eficiência de Remoção de CT - TDH 4 dias. 
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6.2.3 Cor Aparente 
 
A cor aparente também apresentou uma sensível melhora após a aplicação nos 
CWs. De acordo com a (Figura 36), para um TDH de 2 dias a eficiência de remoção dos 
possíveis materiais coloidais e em suspenção presentes nas amostras foram em torno de 25% 
inclusive no módulo W1 (sem planta), destacando que o meio suporte possivelmente teve a 
capacidade de contribuição na redução de matéria orgânica dissolvida no sistem. Segundo 
(Paterniani e Conceição, 2005) com um sistema similar ao meio suporte dos CWs foram obtidos 
resultados médios em torno de 50% de remoção de cor aparente para tratamento de água bruta. 
E com isso é possível notar que o meio suporte tem uma capacidade intrínseca de retenção e 
degradação de materiais particulados ou em suspensão.  
 
Figura 36- Cor Aparente – THD 2 dias. 
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hipótese foi levantada com a possibilidade de o sistema ter passado por uma evapotranspiração, 
ocasionando uma perda de “água” concentrando os compostos e ocasionado cor ao efluente.     
 
Figura 37-Resultados de Cor Aparente – THD 4 dias. 
 
 
6.2.4 Resultados pH 
 
O pH mostrou-se estável para a maioria dos dados analisados, como se constata na 
(Figura 38), alguns pontos apresentaram pH menor que 7 indicando duas possíveis hipóteses 
para essas variações. 
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Figura 38- Resultados do Potencial Hidrogeniônico pH – THD 2 dias. 
 
 
A primeira hipótese pode estar associada ao pH de origem do afluente tratado 
coletado na ETE, pois conforme pode ser constatado na (Figura 39), boa parte das flutuações 
de pH ocorrem imediatamente após a aplicação do afluente com pH alcalino. A segunda 
hipótese pode estar relacionada à presença de material orgânico residual em algumas amostras, 
isso por si só poderia, na presença de microrganismo presentes nos módulos, iniciar a primeira 
etapa do processo de degradação da matéria orgânica: a acidogênese, tal processo poderia 
influenciar no pH até o desequilíbrio das condições ideais para atividade dos microrganismos. 
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Figura 39- Comportamento do pH no sistema de CWs durante o período de análise. 
 
 
Conforme é mostrado na (Figura 40), os valores de pH apresentaram uma maior 
flutuação para os dados com TDH de 4 dias. No entanto, verificou-se que as maiores flutuações 
ocorreram nos módulos W1 e W2 indicando que as variações não estariam associadas a 
presença das plantas nos módulos uma vez que o módulo W3 apresentou comportamento mais 
estável que os W1 e W3.  
Outra possibilidade associada à segunda hipótese apresentada nesse tópico de 
discussão, está relacionada com a possibilidade de um dos módulos apresentar maior 
capacidade de “autodepuração”, ou seja, atingir o equilíbrio das condições ótimas para os 
microrganismos se desenvolverem do que para as demais condições impróprias para o bom 
funcionamento dos módulos. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 -
 1,00
 2,00
 3,00
 4,00
 5,00
 6,00
 7,00
 8,00
 9,00
1 5 9 1 3 1 7 2 1 2 5 2 9 3 3 3 7 4 1 4 5 4 9 5 3 5 7 6 1 6 5 6 9 7 3
P
H
SEMANAS
SÉRIE  TEMPORAL pH
ETE W1 W2 W3
91 
 
Figura 40- Resultados do Potencial Hidrogeniônico pH – THD 4 dias 
 
 
6.2.5 Condutividade Elétrica 
 
Os resultados de condutividade elétrica apresentaram uma sensível diminuição, 
conforme observado na (Figura 41). Essa eficiência pode ter ocorrido em razão do tratamento 
ou remoção de sais inorgânicos presentes no sistema, similarmente ao registrado com o 
parâmetro Carbono Inorgânico apresentado no tópico (6.2.2.2). Conforme constata-se na 
(Figura 44) os módulos W2 e W3 apresentaram uma diminuição da condutividade superior em 
comparação ao módulo W1 para o TDH de 2 dias. Essa redução pode estar associada a presença 
das plantas e sua capacidade de consumir macronutrientes, micronutrientes e sais minerais, 
baixando a concentração desses elementos do efluente.  
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Figura 41-Resultados de Condutividade e eficiência de remoção – THD 2 dias. 
 
 
A redução do parâmetro condutividade elétrica mostrou-se mais significativa para 
o TDH de 4 dias, a (Figura 42) apresenta a uma redução próxima a 20% da concentração do 
Afluente. 
 
Figura 42- Resultados de Condutividade e eficiência de remoção – THD 4 dias. 
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6.2.6 Resultados Oxigênio Dissolvido - OD 
 
O oxigênio dissolvido é um elemento muito importante nos CWs, sua presença pode 
proporciona diversas reações bioquímicas nos módulos. Conforme apresentado pela (Figura 43) 
esse parâmetro apresentou elevada eficiência de incorporação no sistema, elevando sua 
concentração em até 95% para os efluentes para o TDH de 2 dias. 
 
Figura 43-Resultados de concentração de Oxigênio Dissolvido – THD 2 dias. 
 
 
Conforme pode ser observado na (Figura 44) o registro temporal dos dados de 
oxigênio dissolvido apresenta um perfil com baixas flutuações da concentração de OD nos 
módulos dos CWs, da mesma forma é possível notar que o sistema apresenta uma robustez para 
a aplicação de afluentes com baixas concentrações de OD. 
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Figura 44-Comportamento da concentração de OD no sistema de CWs durante o período de 
análise. 
 
 
6.2.7 Série de Nitrogênio 
 
6.2.7.1   Nitrogênio Total 
 
O Nitrogênio é um elemento fundamental para funcionamento dos CWs, o 
crescimento das plantas adicionadas no sistema está diretamente relacionado a absorção das 
espécies químicas especificas e disponíveis para o seu crescimento. O parâmetro Nitrogênio 
Total (NT) avalia a concentração de todas as espécies químicas de nitrogênio presentes na 
amostra, dessa forma é possível avaliar uma das etapas mais importante da caracterização do 
ciclo do nitrogênio no sistema, a diferença entre a concentração no afluente e a concentração 
do efluente indicando possíveis atividades microbiológicas e de absorção do nitrogênio pelas 
plantas. 
De acordo com a (Figura 45) o sistema apresentou eficiência de remoção de 
nitrogênio de 30 a 33% para um TDH de dois dias, valores estes obtido nos módulos W2 e W3 
dotados de plantas. Já o módulo W1 (sem planta) apresentou eficiência inferior em torno de 
22%.   
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Figura 45-Resultados da concentração de Nitrogênio Total – TDH 2 dias. 
 
 
O perfil dos valores apresentados na (Figura 46) demonstra uma flutuação dos 
dados do efluente, proporcional à concentração do afluente indicando possivelmente que o 
sistema necessitaria de maiores tempos de detenção para atender de forma mais eficiente a 
remoção do nitrogênio total do afluente.     
 
 Figura 46-Comportamento da concentração de Nitrogênio Total no sistema de CWs. 
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condição para a remoção do NT através do aumento do período de permanência do afluente no 
sistema. 
 
Figura 47-Resultados da concentração de Nitrogênio Total – TDH 4 dias. 
 
 
 
6.2.7.2 Resultados Nitrogênio Amoniacal  
 
O nitrogênio amoniacal se comporta com o equilíbrio químico das espécies (amônio 
= amônia), quando em pHs neutro a ácido o amônio uma das espécies químicas, pode ser 
absorvido pelas plantas conforme descrito por (Kadlec e Wallace, 2008), no entanto, conforme 
pode ser observado na (Figura 48), ambos os tratamento apresentaram eficiência de “remoção” 
dessa espécie química para o TDH de 2 dias, havendo o “consumo” ou a transformação dessa 
espécie química em outra, baseando-se no fato que o módulo W1 (sem planta) também 
apresentou eficiência de tratamento superior a 60%. 
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Figura 48-Resultados de concentração de Nitrogênio Amoniacal – TDH 2 dias. 
 
 
A aplicação do afluente com TDH de 4 dias apresentou eficiência de remoção do 
amoniacal similar ao TDH de 2 dias para os módulos W1 e W3 conforme pode ser observado 
na (Figura 49), no entanto o módulo W2 apresentou elevada eficiência de remoção, superior a 
98%. Uma das hipóteses para essa redução na concentração de nitrogênio amoniacal, é a 
possibilidade de as interações com os microrganismos ter transformado essa espécie química 
em nitrito e posteriormente a nitrato conforme pode ser observado nas (Figuras 50 e 52), e que 
evidencia a maior atividade do reator W2 que também apresentou maior remoção de COT.  
 
Figura 49-Resultados de concentração de Nitrogênio Amoniacal – TDH 4 dias. 
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6.2.7.3 Resultados Nitrogênio Nitrito 
 
A espécie química nitrito apresentou uma relação inversamente proporcional a 
concentração presente no afluente, pois conforme pode ser observado na (Figura 50), com um 
TDH de 2 dias, a concentração nos módulos W1, W2 e W3 tenderam a se comportar levemente 
superiores a concentração obtida pela aplicação do afluente no sistema. Isso ocorreu 
possivelmente pelas reações de transformação da espécie química amoniacal através do 
microrganismo Nitrossomonas, que utiliza a amônia e a catalisa levando-a a oxidação segundo 
(Sezerino e Philippi, 2003).  
 
Figura 50 - Resultados da concentração de Nitrito – TDH 2 dias 
 
 
 
Já a (Figura 51) apresenta a concentração de nitrito para o TDH de 4 dias, 
demonstrou o mesmo comportamento de transformação do amoniacal a nitrito ocorrido de 
forma semelhante e significativa para os módulos W1 e W3 quando comparados ao TDH de 2 
dias. A exceção ocorreu com o módulo W2 para o TDH de 4 dias, que apresentou baixíssima 
transformação de nitrogênio amoniacal a nitrito, ou possivelmente teve sua concentração de 
nitrito convertida a nitrato, sendo essa hipótese uma das rotas possíveis.   
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Figura 51-Resultados da concentração de Nitrito – TDH 4 dias. 
 
 
6.2.7.4 Nitrogênio Nitrato 
 
O nitrogênio sob a forma de nitrato é normalmente consumido pelas plantas e 
apresentou-se nos módulos W2 e W3 em quantidades similares as do módulo W1 (sem planta) 
(Figura 52), possivelmente indicando uma baixa absorção dessa espécie química pelo sistema, 
ou também indicando possivelmente uma “produção” transformação proveniente do nitrito, 
superior a capacidade da planta em remove-lo. 
Segundo (Mazzola et al., 2005) é esperado que para um TDH de 2 dias o módulo 
W1 sem planta apresente concentrações inferiores de nitrato comparado aos módulos 
vegetados, indicando dificuldade de desenvolvimento das bactérias nitrificante devido à 
ausência de raízes no sistema.     
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Figura 52-Resultados da concentração de Nitrato – TDH 2 dias. 
 
 
 
O mesmo comportamento não foi observado para o TDH de 4 dias com a espécie 
química nitrato, indicando possivelmente que houve alguns problemas com o efluente da ETE, 
conforme pode ser observado na (Figura 53). 
 
Figura 53-Resultados da concentração de Nitrato – TDH 4 dias. 
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6.2.8 Fósforo 
 
Os dados de fósforo indicam que houve uma expressiva flutuação de sua 
concentração no sistema para um TDH de 2 dias, no entanto analisando o perfil dos dados da 
(Figura 54) é possível observar que concentrações de fósforo no afluente causaram tais 
flutuações no sistema de CWs. 
 
Figura 54-Comportamento da concentração de Fósforo no sistema de CWs. 
 
 
A (Figura 55) indica a concentração de fósforo para um TDH de 2 dias, 
apresentando uma remoção significativa de 33 e 25% respectivamente para os módulos W2 e 
W3, nota-se que o comportamento do módulo W1 (sem planta) apresentou uma diminuição da 
concentração de fósforo superior aos demais módulos, indicando que as plantas no sistema 
possivelmente consumiram primeiramente o elemento Fe, pois segundo (Sharpley, 1995) 
grande parte da remoção de fósforo se dá por sorção ou complexação química com espécies 
como o Fe, presente no meio suporte e que podem ter complexado com maior eficiência, do 
que ocorreu com o Fe consumido pelas plantas dos módulos W2 e W3, contribuíram para uma 
“maior” remoção de fósforo no módulo W1 (sem planta).  
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Figura 55-Resultados da concentração de Fósforo – TDH 2 dias. 
 
 
Também houve redução das concentrações de fósforo com o sistema na operação 
com TDH de 4 dias, conforme pode ser observado na (Figura 56). 
 
Figura 56-Resultados da concentração de Fósforo – TDH 4 dias. 
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6.3   Resultados do método analítico cromatográficos  
 
Após a leitura do mix de padrões com concentração de 5 mg L-1 as condições 
previamente definidas no método, obteve-se o cromatograma (Figura 57) com os seguintes 
picos referentes aos compostos IBU, CAF e DCF. 
 
Figura 57-Cromatograma da identificação dos compostos padrões (IBU, CAF e DCF 5mg.L-1) 
usando GC-MS quadrupolo. 
 
 
 
Tabela 8- Áreas obtidas pela integração dos picos (GC-MS). 
ANALITOS IBU                 CAF DCF 
ÁREA INTEGRADA 902907 3530951 926303 
INTENSIDADE 560201 1892633 499741 
SINAL/RUÍDO 865 257 19 
 
Após a identificação do cromatograma realizou-se a integração das áreas dos picos 
obtendo os seguintes valores apresentados na (tabela 8). 
Em seguida realizou-se a confirmação dos analitos junto a biblioteca NIST instalada 
de forma associada ao Software GC Solution. A (Figura 58) apresenta o tempo de retenção e a 
confirmação de identificação dos compostos. 
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 Figura 58-Cromatograma de confirmação da biblioteca NIST. 
 
 
As (Figuras 59, 60 e 61) apresentam a intensidade dos Íons Alvo e Referência para 
os 3 compostos analisados (IBU, CAF e DCF).  O composto IBU foi identificado pela busca de 
similaridade com o Íon Alvo 160 com intensidade significativa para sua detecção, a (Figura 59) 
não apresenta o íon 263, no entanto ele foi identificado e utilizado para o monitoramento em 
modo SIM. 
É possível confirmar na (Figura 60) que o íon Alvo 109 e íon Referência 194 foram 
identificados pela busca de similaridade com boa intensidade para o composto CAF.  
Também foi possível confirmar na (Figura 61) que os íons Alvo 214 e íon 
Referência 242 foram identificados pela busca de similaridade com excelente intensidade para 
o composto DCF. 
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Figura 59- Resultado de busca de Similaridade do composto Ibuprofeno.  
 
*1 : 278 : Benzeneacetic acid, .alpha.-methyl-4-(2-methylpropyl)-, trimethylsilyl ester $$ Monotrimethylsilyl derivative of Ibuprofen $$ Trimethylsilyl 2-(4-
isobutylphenyl)propanoate # $$ 
 
Figura 60- Resultado de busca de Similaridade do composto Cafeína. 
 
*1 : 194 : Caffeine $$ 1H-Purine-2,6-dione, 3,7-dihydro-1,3,7-trimethyl- $$ Alert-Pep $$ Cafeina $$ Caffein $$ Caffine $$ Cafipel $$ Coffeine $$ Guaranine $$ Koffein $$ 
Mateina $$ Methyltheobromine $$ No-Doz $$ Refresh'n $$ Stim $$ Thein $$ Theine $$ 1,3,7-Trimethyl-2,6-dioxopurine 
 
Figura 61- Resultado de busca de Similaridade do composto Diclofenaco. 
 
* 8 : 295 : Benzeneacetic acid, 2-[(2,6-dichlorophenyl)amino]- $$ Acetic acid, (o-(2,6-dichloroanilino)phenyl)- $$ Dichlofenac $$ Diclofenac $$ Diclofenac acid $$ 2-[(2,6-
Dichlorophenyl)amino]benzeneacetic acid $$ [2-(2,6-Dichloroanilino)phenyl]acetic acid # $$..
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6.3.1 Otimização das condições do GC-MS a partir da otimização do 
Derivatizante MSTFA 
 
Após a derivatização dos padrões seguindo recomendações de (Reddersen, 2003), 
(Togola e Budzinski, 2007) e (Becker, 2012) Realizou-se a derivatização dos padrões com o 
preparo de um padrão de concentração conhecida 1 mg L-1, adicionou-se uma alíquota do 
reagente derivatizante (alíquota essa que inicialmente compreendeu volumes de: 10, 30, 50, 80 
e 90 uL do reagente MSTFA), em 1 mL de solução diretamente no vial de injeção. Na sequência 
deixou-se para reagir a mistura a 70 ºC por 60 minutos em estufa de temperatura controlada.  
As (Figuras 62 e 63) apresentaram boas condições para as áreas dos picos de melhor intensidade 
de sinal, no entanto a condição otimizada de MSTFA por mL de amostra, foi a de 30µL. 
 
Figura 62- Padrão Cafeína derivatizado com diferentes concentrações de MSTFA. 
 
 
Figura 63- Padrão Diclofenaco derivatizado com diferentes concentrações de MSTFA. 
 
- linha Preta: derivatizante 125uL MSTFA 
- linha Rosa:  derivatizante 100uL MSTFA 
- linha Azul: Sem derivatizante  
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6.3.2 A adição do Co-catalisador (Modificador) Trietilamina 
 
De acordo com (Togola e Budzinski, 2007) a adição de uma reagente co-catalizador 
deveria auxiliar na melhor definição dos picos cromatográficos. Com isso foram definidas 
otimizações com quatro condições a primeira sem o reagente e as demais com a adição de 3 
volumes diferentes de reagente Trietilamina (8, 20, 30 µL).  
As variações de otimização do reagente Trietilamina foram adicionadas a melhor 
condição otimizada do derivatizante MSTFA já encontrada na etapa anterior de otimização. Na 
sequência procedeu-se como a etapa de reação a 70 °C por 60 minutos e pôr fim a mistura já 
reagida era encaminhada para injeção de 1µL no método previamente escolhido para a 
otimização do co-catalizador. 
Após a obtenção dos picos foram comparadas as áreas de cada uma das condições 
obtidas. As (Figuras 64, 65 e 66) apresentam a sobreposição das áreas dos picos dos compostos 
CAF, IBU e DCF de forma proporcional ao incremento do reagente co-catalizador Trietilamina 
somada ao reagente derivatizante MSTFA.   
 
Figura 64- Comparativo das áreas obtidas com o composto CAF + MSTFA + Trietilamina. 
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Figura 65- Comparativo das áreas obtidas com o composto IBU + MSTFA + Trietilamina. 
 
 
Figura 66- Comparativo das áreas obtidas com o composto DCF + MSTFA + Trietilamina. 
 
 
Apesar da melhora significativa na geometria dos picos, principalmente para os 
picos da cafeína, a utilização da Trietilamina foi suspensa, uma vez que ocorreu o surgimento 
de intensos ruídos na linha base, sendo necessários maiores investigações de compatibilidade 
dos reagentes empregados e os possíveis efeitos sobre o sistema de detecção.   
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6.3.3 Determinação do Método de Análises por Monitoramento de Íons 
 
A partir das condições otimizadas e com a obtenção dos picos e confirmação dos 
analitos, realizou-se o preparo do método em modo SIM para o método definitivo, para isso foi 
necessário realizar a seleção do íon Alvo e do íon Referência para cada um dos analitos, 
conforme pode ser observado na (Figura 67). 
 
 
Figura 67- Programação do método em modo SIM. 
 
 
Com a definição dos Íons Alvo e Referência selecionados, conforme demonstrados 
na (Tabela 9), procedeu-se para a etapa seguinte com a derivatização dos padrões para se gerar 
a curva analítica. 
 
Tabela 9- Íons monitorados para cada analito (Íons quantificadores – mais abundantes) e 
tempo de retenção (tR). 
Analito tR Íons monitorados 
Ibuprofeno 12,2 160, 263 
Cafeína 14,2 194, 109 
Diclofenaco 17,3 214, 242 
*Razões m/z destacadas para quantificar e qualificar os analitos 
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6.3.4 Padronização Interna 
 
Posteriormente à etapa da derivatização foi realizado a adição de um padrão 
interno em cada ponto da curva analítica diretamente na série de vials. Utilizou-se como 
reagente padrão interno o Ácido Capróioco (Ácido n-hexanóico - C6H12O2.). 
As curvas obtidas podem ser observadas nas (Figuras 68, 69, 70, 71, 72 e 73), 
respectivamente para os compostos IBU, CAF e DCF e seus respectivos coeficientes (r2). 
 
Figura 68 – Padrão Externo - PI (IBU em ACTE). 
 
Figura 69- Padrão Interno / Padrão Externo - 
PE (IBU em ACTE). 
 
 
Figura 70- Padrão Externo - PI (CAF em ACTE). 
 
 
 
 
Figura 71- Padrão Interno / Padrão Externo - 
PE (CAF em ACTE). 
 
 
Figura 72 - Padrão Externo - PI (DCF em ACTE). 
 
 
 
 
 Figura 73 - Padrão Interno / Padrão Externo - 
PE (DCF em ACTE). 
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6.4   Extração em Fase Sólida 
 
6.4.1 Determinação do Volume de Ruptura  
 
A determinação do volume de ruptura (breakthrough volume) em água ultrapura foi 
realizada para identificar a melhor condição para o carregamento das amostras nos cartuchos 
SPE.  A (Figura 74), apresenta o volume de ruptura dos compostos solubilizados em água 
ultrapura para carregamento nos cartuchos SPE. 
 
 Figura 74- Determinação do volume de ruptura usando cartucho SPE HLB OASIS. 
 
 
A (Tabela 10) apresenta os valores das áreas obtidas e suas respectivas percentagens 
de recuperação. É possível observar que não houve diferença significativa para os diferentes 
volumes de amostras carregados no processo de concentração do analito CAF.   
 
Tabela 10 - Recuperação Analitica do composto CAF processado em cartuchos SPE. 
TR Analito 
Área média 
curva analítica 
Área/ 
100mL 
% 
R-100 
Área/ 
250mL 
% 
R-250 
Área/ 
500mL 
% 
R-500 
14,20 CAF 3840857 4087691 106,4 3997130 104,1 4006723 104,3 
14,20 CAF 3840857 4090116 106,5 4097312 106,7 4033825 105,0 
TR – Tempo de Retenção; %R – Percentagem recuperada 
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O composto IBU, apesar de apresentar recuperação superior a 130% (Tabela 11) 
manteve proporcionalidade para os três volumes recuperados com a mesma concentração de 
100 µg L-1. 
 
Tabela 11 - Recuperação Analitica do composto IBU processado em cartuchos SPE 
  
Área média 
curva analítica 
Volume de amostra processada no cartucho 
TR Analito 100mL %R100 250mL %R250 500mL %R500 
12,20 IBU 1206563 1632784 135,3 1671487 138,5 1646056 136,4 
12,20 IBU 1206563 1689952 140,1 1701720 141,0 1682707 139,5 
 
 
Já em relação ao composto DCF a recuperação não se mostrou adequada para o 
volume de 250 mL conforme pode ser verificado na (Tabela 12) proporcionalmente a 
recuperação se mostrou melhor para o volume de 100 e 500 mL isso possivelmente ocorreu 
devido à baixa solubilidade do composto diclofenaco em água ou um erro analítico no preparo 
da amostra. 
 
Tabela 12 - Recuperação Analitica do composto DCF processado em cartuchos SPE  
 
    Área média 
curva 
analítica 
Volume de amostra processada no cartucho 
TR Analito 100mL %R100 250mL %R250 500mL %R500 
16,60 DCF 30508 17435 57,1 5645 18,5 27396 89,8 
16,60 DCF 30508 19483 63,9 4747 15,6 30996 101,6 
 
 
6.4.2 Seleção e otimização das curvas analíticas preparadas com cartucho 
SPE 
 
A curvas analíticas das (Figuras 75, 76 e 77), foram otimizadas e validades para 
aplicação na identificação dos AINEs para esse trabalho. Foram utilizados cartuchos SPE 
OASIS de 500mg de fase hidrofílica e lipofílica.  
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Figura 75- Curva analítica IBU. 
 
. 
Figura 76- Curva analítica CAF. 
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Figura 77- Curva analítica DCF. 
 
 
A (Tabela 13) apresenta os dados das respectivas curvas analíticas, a avaliação 
estatística detalhada dos coeficientes R e R2 encontram-se nos Apêndices I – A, I – B e I – C 
respectivamente para os compostos IBU, CAF e DCF.  
 
Tabela 13 - Curva analitica dos compostos IBU, CAF e DCF. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Analito Equação da reta R2 R 
IBU 
Y = 1.197571e+007X + 50230.76 
 
R2 = 0.9985098 
 
R = 0.9992546 
 
CAF 
Y = 1.925506e+007X + 5742.169 
 
R2  =  0.999573 
 
R = 0.9997865 
 
DCF 
Y = 1.0749e+007X - 71658.15 
 
R2 = 0.9976834 
 
R = 0.998841 
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6.5  Parâmetros de desempenho do método cromatográfico:  
 
6.5.1 Seletividade  
 
A seletividade foi um parâmetro muito importante no desenvolvimento do método, 
a identificação e confirmação dos analitos no cromatograma foi de fundamental importância 
para o conhecimento do tempo de retenção (TR) de cada composto para posterior confirmação 
e comparação com a biblioteca NIST.  
A identificação obtida pela biblioteca NIST com o equipamento GC-MS 
quadrupolo QP2010 Ultra da marca Shimadzu, (Figura 78, 79 e 80), foi possível obter a  
confirmação dos compostos IBU, CAF e DCF. 
 
Figura 78 - Varredura “Full-scanning” compostos IBU em cromatografia gasosa GC com 
detector de Massas MS quadrupolo. 
 
 
Figura 79- Varredura “Full-scanning” compostos CAF em cromatografia gasosa GC com 
detector de Massas MS quadrupolo. 
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Figura 80- Varredura “Full-scanning” compostos DCF em cromatografia gasosa GC com 
detector de Massas MS quadrupolo. 
 
 
 
A (Tabela 14) apresenta as áreas o tempo de retenção e o Sinal/Ruído dos 
compostos IBU, CAF e DCF obtidos no equipamento GC MS quadrupolo. 
    
Tabela 14- Confirmação dos TRs dos compostos IBU, CAF e DCF em cromatografia gasosa 
GC com detector de Massas quadrupolo. 
Analito Área tR Sinal/Ruído 
Ibuprofeno 101294578 8,00 142 
Cafeína 101621250 9,94 190 
Diclofenaco 50077057 12,65 180 
 
 
6.5.2 Linearidade 
 
6.5.2.1   Linearidade da curva analítica do composto CAF 
 
A validação estatística do parâmetro linearidade do composto cafeína encontra-se 
resumida na (Tabela 15), maiores detalhes dos métodos estatísticos utilizados, podem ser 
consultados no apêndice (I – A). Os resultados confirmaram a significância do modelo linear 
da curva analítica. 
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Tabela 15-Resumo das Conclusões do estudo de Linearidade do padrão CAF (Método dos 
Mínimos Quadrados Ponderados). 
Teste Conclusão 
Teste F da ANOVA Não rejeitamos a significância do modelo linear 
Teste do Intercepto Intercepto significativo 
Coeficiente de Correlação de Pearson R = 0,9999 que é maior que o proposto (0,99) 
Teste de Normalidade dos Resíduos 
Não rejeitamos a hipótese de normalidade dos 
resíduos 
Teste de Homocedasticidade Não rejeitamos a homocedasticidade da variância 
Valores extremos na resposta Não detectamos pontos extremos 
Teste de independência das 
observações 
Não detectado dependência das observações 
 
 
6.5.2.2 Linearidade da curva analítica do composto IBU 
 
A validação estatística do parâmetro linearidade do composto ibuprofeno encontra-
se resumida na (Tabela - 16), maiores detalhes dos métodos estatísticos utilizados, podem ser 
consultados no apêndice (I – B). Os resultados confirmaram a significância do modelo linear 
da curva analítica. 
 
Tabela 16- Resumo das Conclusões do estudo de Linearidade do padrão IBU (Método dos 
Mínimos Quadrados Ponderados). 
Teste Conclusão 
Teste F da ANOVA Não rejeitamos a significância do modelo linear 
Teste do Intercepto Intercepto igual a zero 
Coeficiente de Correlação de Pearson R = 0.9994 que é maior que o proposto (0,99) 
Teste de Normalidade dos Resíduos 
Não rejeitamos a hipótese de normalidade dos 
resíduos 
Teste de Homocedasticidade Não rejeitamos a homocedasticidade da variância 
Valores extremos na resposta Não detectamos pontos extremos 
Teste de independência das 
observações 
Não detectado dependência das observações 
 
 
6.5.2.3 Linearidade da curva analítica do composto DCF 
 
A validação estatística do parâmetro linearidade do composto diclofenaco encontra-
se resumida na (Tabela - 17), maiores detalhes dos métodos estatísticos utilizados, podem ser 
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consultados no apêndice (I – C). Os resultados confirmaram a significância do modelo linear 
da curva analítica. 
 
Tabela 17-Resumo das Conclusões do estudo de Linearidade do padrão DCF (Método dos 
Mínimos Quadrados Ponderados). 
Teste Conclusão 
Teste F da ANOVA Não rejeitamos a significância do modelo linear 
Teste do Intercepto Intercepto igual a zero 
Coeficiente de Correlação de Pearson R = 0,9927 que é maior que o proposto (0,99) 
Teste de Normalidade dos Resíduos 
Não rejeitamos a hipótese de normalidade dos 
resíduos 
Teste de Homocedasticidade Não rejeitamos a homocedasticidade da variância 
Valores extremos na resposta Não detectamos pontos extremos 
Teste de independência das 
observações 
Não detectado dependência das observações 
 
 
6.5.3 Precisão - Repetibilidade  
 
Foram calculadas a repetibilidade para as amostras do efluente (matriz) conforme 
pode ser observado na (Tabela – 18). 
 
Tabela 18- Repetibilidade dos dados em amostra de efluente do sistema. 
Analito  CV% 
Ibuprofeno  0,64 
Cafeína  0,19 
Diclofenaco 0,09 
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6.6   Resultados das amostras aplicadas no sistema dos Wetlands Construídos  
 
Os resultados obtidos nos cromatogramas, indicaram a concentração na ordem de 
nano gramas por litros (ng L-1), demonstrando que a presença da cafeína encontrada foi 
relativamente baixa quando comparada com efluentes de estações de tratamento convencionais. 
Segundo (Montagner et al., 2011) a concentração de cafeína encontrada no município de 
Campinas foi quantificada na faixa de (174 – 127.092 ng L-1) para águas superficiais.  No 
entanto, mesmo com uma baixa concentração encontrada no afluente, torna-se possível avaliar 
a capacidade do sistema CWs em remover o composto cafeína. Pela observação da (Figura 81) 
constata-se que, as análises das amostras do sistema com TDH de 2 dias, concentrações 
superiores foram obtidas para os módulos W1 e W2 em relação ao próprio afluente ETE 
aplicado ao sistema, indicando uma possível flutuação dos valores do afluente decorrentes de 
algum “distúrbio” no comportamento dos módulos. Já o módulo W3 contrariando os valores de 
W1 e principalmente W2 uma réplica contendo plantas, apresentou uma expressiva eficiência 
de remoção, em torno de 68%. 
 
Figura 81- Eficiência de remoção do composto cafeína para um TDH de 2 dias. 
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Analisando a aplicação com o TDH de 4 dias (Figura 82), nota-se que o 
comportamento do sistema apresento uma melhora significativa quanto à eficiência de remoção 
do composto cafeína.  Indicando que os módulos W1 e W2 quando comparados ao TDH de 2 
dias, apresentaram uma melhora da capacidade de remoção do composto cafeína. 
 Nota-se que a eficiência de remoção de 56%, para o módulo W3 corresponde 
similarmente ao desempenho do mesmo módulo quando operado com um TDH de 2 dias.  
 
Figura 82- Eficiência de remoção do composto cafeína para um TDH de 4 dias. 
 
 
O composto ibuprofeno apresentou comportamento similar ao do composto cafeína 
quanto a sua remoção no sistema como TDH de 2 dias, conforme pode ser observado na (Figura 
83). O único módulo que apresentou uma discreta eficiência foi o W3, com aproximadamente 
4%. Tanto para os valores de cafeína quanto para o Ibuprofeno, possivelmente um número 
maior de análises (n) poderá melhor responder tal oscilação para o sistema, além de “atenuar” 
possíveis pontos extremos registrados. 
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Figura 83- Eficiência de remoção do composto Ibuprofeno para um TDH de 2 dias. 
 
 
O TDH de 4 dias, também apresentou baixa eficiência de remoção, segundo 
(Matamoros et al., 2009) o CWs defluxo horizontal tem a capacidade de tratamento do 
composto ibuprofeno entre 50 a 95%, tal informação possibilita melhor avaliar o sistema 
conforme as condições de operação, pois de acordo com a (Figura 84) com um TDH de 4 dias, 
já é possível visualizar uma modesta eficiência de tratamento, podendo ser potencializada com 
ajustes de TDH superiores ou redimensionamento do sistema como exemplo: aumento da área 
superficial.  
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Figura 84- Eficiência de remoção do composto Ibuprofeno para um TDH de 4 dias. 
 
 
O composto diclofenaco por sua vez apresentou eficiência de remoção em ambos 
os tratamentos, com TDH de 2 e 4 dias, o destaque se dá com a avaliação de ambas as (Figuras 
85 e 86). É possível notar que mesmo com uma sensível elevação na concentração do composto 
diclofenaco no afluente do sistema, quando comparados ambos os TDHs de 2 e 4 dias 
apresentem eficiências similares de redução da concentração do composto.   
Nota-se também que mesmo para o módulo W1 (sem planta) houve uma eficiência 
de remoção em ambos os tratamentos. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
0
10
20
30
40
50
60
70
80
90
100
0
10
20
30
40
50
60
70
80
90
100
E
fi
c
iê
n
c
ia
 %
IB
U
 (
n
g
.L
-1
)
Ibuprofeno - Eficiência de Remoção - TDH 4 Dias 
25% 50% 90% 10% Mín Máx 75% Eficiência
123 
 
Figura 85- Eficiência de remoção do composto Diclofenaco para um TDH de 2 dias. 
 
 
 
Figura 86- Eficiência de remoção do composto Diclofenaco para um TDH de 4 dias. 
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7 CONCLUSÕES  
 
O sistema piloto de Wetlands Construídos instalado em laboratório mostrou-se 
eficiente para o pós-tratamento de compostos emergentes presentes em efluente doméstico 
tratado em uma ETE convencional. O experimento concluiu que, os 2 AINEs, fármacos 
Ibuprofeno e Diclofenaco identificados e quantificados, tiveram percentagem de remoção na 
ordem de 15 % para o DCF e 6% para o IBU. 
Também foi possível concluir que o composto CAF contribuiu para a avaliação do 
sistema apresentando eficiência de remoção superior a 30% nos TDHs de 2 e 4 dias no pós 
tratamento com CWs. 
Foi possível concluir que a metodologia cromatográfica gasosa acoplada à um 
espectro de massa (GC-MS) adaptada, pôde avaliar 2 AINEs utilizando para isso o processo de 
derivatização com a reação química de sililação com o derivatizante reagente: MSTFA 
ocorrendo de forma adequada para os compostos AINEs avaliados. 
O procedimento SPE mostrou-se adequado para a maioria dos compostos, no 
entanto apresentando baixa recuperação para o composto diclofenaco. 
Os parâmetros de validação aplicados atenderam as normas recomendadas para as 
análises de compostos emergentes, atendendo a leitura de amostra em efluentes reais.     
De acordo com o planejamento experimental realizado foi possível concluir que o 
TDH de 2 e 4 dias apresentaram progressivamente resultados mais eficiência para o sistema.  
Os resultados dos parâmetros físico-químicos apresentaram bom desempenho no 
sistema CWs, com eficiência de remoção de matéria orgânica e nutrientes remanescentes no 
efluente tratado acima de 50%.  
A utilização da metodologia para análise de COT mostrou-se mais adequada para a 
avaliação de baixas concentrações de carbono em relação a utilização da metodologia DQO.  
Foi possível concluir que as plantas Eichhornia crassipes e Cyperus isocladus, não 
se adaptaram as condições de instalação experimental, no entanto, a espécie Agapanthus 
africanus, pode ser utilizada com bom desenvolvimento para a avaliação dos CWs. 
A iluminação artificial, apesar de ter atendido ao desenvolvimento e avaliação do 
sistema com a planta Agapanthus africanus, deve ser melhorada ou ter lâmpadas específicas 
para tal aplicação.  
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8 SUGESTÕES 
 
Baseado nas informações obtidas nesse trabalho, podem ser sugeridos os seguintes 
trabalhos: 
 
- Analisar um maior número de amostras para um TDH de 4 dias e diferentes outros TDHs; 
- Avalia a utilização de outras plantas no sistema; 
- Avaliar a toxicidade dos compostos e seus possíveis efeitos sobre o sistema de tratamento; 
- Otimização das etapas de extração para a obtenção de uma melhor recuperação de alguns 
analitos;  
- Utilização de outros compostos emergentes, assim como concentrações mais elevadas de 
tais compostos; 
- Utilização de outros reagentes derivatizantes; 
- Avalia a possível degradação dos compostos em estudo, assim como os subprodutos da 
degradação dos mesmos; 
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10 APÊNDICE 
 
Tabelas referente os dados coletados da pesquisa de DQO, TOC, CI, CT, Cor, pH, 
Condutividade, OD, NT, Amoniacal, NO2, NO3 e Fósforo. 
 
Tabela 19-Concentração de DQO [mg.L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) 
das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data Dia Semana ETE W1 W2 W3 
06/04/16 1 1 12,5 5,0 5,7 5,4 
13/04/16 8 2 12,5 5,3 14,8 10,3 
27/04/16 22 4 26,9 20,2 15,6 17,6 
04/05/16 29 5 26,7 35,0 28,2 28,5 
11/05/16 36 6 19,7 59,7 23,2 15,8 
25/05/16 50 8 27,2 32,4 33,3 18,7 
01/06/16 57 9 23,1 3,3 13,6 22,2 
09/09/16 157 23 46,0 23,6 23,7 27,1 
22/09/16 170 25 33,1 12,9 10,0 8,9 
29/09/16 177 26 43,5 3,3 39,3 28,8 
13/10/16 191 28 38,1 29,3 29,4 26,9 
20/10/16 198 29 37,7 26,4 28,3 25,7 
27/10/16 205 30 42,0 29,2 31,3 25,7 
03/11/16 212 31 33,0 26,7 22,1 21,1 
10/11/16 219 32 33,3 20,0 13,3 6,7 
17/11/16 226 33 41,7 28,3 23,3 26,7 
24/11/16 233 34 25,0 21,7 26,7 18,3 
01/12/16 240 35 13,3 63,3 51,7 46,7 
15/12/16 254 37 33,3 61,7 40,0 28,3 
20/12/16 259 38 10,0 21,7 28,3 18,3 
19/01/17 289 42 21,7 15,0 11,7 10,0 
02/02/17 303 44 11,7 5,0 35,0 38,3 
09/02/17 310 45 20,0 38,3 16,7 21,7 
16/02/17 317 46 16,7 11,7 8,3 5,0 
23/02/17 324 47 18,3 6,7 8,3 3,3 
02/03/17 331 48 20,1 30,0 25,1 22,6 
09/03/17 338 49 15,2 27,6 12,7 2,8 
16/03/17 345 50 17,7 15,2 7,8 2,8 
23/03/17 352 51 42,4 7,8 12,7 37,5 
30/03/17 359 52 37,5 47,4 22,6 12,7 
06/04/17 366 53 22,6 22,6 17,7 17,7 
20/04/17 380 55 54,8 27,6 44,9 35,0 
27/04/17 387 56 32,5 72,1 22,6 0,3 
04/05/17 394 57 62,2 25,1 20,1 32,5 
11/05/17 401 58 30,0 12,7 10,2 22,6 
18/05/17 408 59 47,4 57,3 37,5 30,0 
01/06/17 422 61 20,1 10,2 17,7 15,2 
08/06/17 429 62 37,5 32,7 8,3 27,8 
22/06/17 443 64 49,7 25,3 42,4 76,5 
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29/06/17 450 65 13,2 18,0 25,3 30,2 
06/07/17 457 66 54,6 27,8 37,5 40,0 
12/07/17 463 67 42,4 32,7 37,5 25,3 
20/07/17 471 68 64,3 54,6 57,0 44,8 
27/07/17 478 69 52,1 42,4 37,5 32,7 
02/08/17 484 70 44,8 61,9 57,0 66,8 
10/08/17 492 71 113,0 47,3 25,3 52,1 
23/08/17 505 73 57,0 35,1 20,5 42,4 
31/08/17 513 74 20,5 47,3 10,7 37,5 
06/09/17 519 75 27,8 8,3 13,2 20,5 
21/09/17 534 77 30,4 13,5 6,3 25,6 
04/10/17 547 79 23,2 37,7 11,1 6,3 
10/10/17 553 80 30,4 13,5 20,8 13,5 
19/10/17 562 81 30,4 6,3 40,1 13,5 
26/10/17 569 82 42,5 40,1 25,6 18,4 
01/11/17 575 83 71,4 69,0 112,5 90,8 
09/11/17 583 84 28,0 44,9 25,6 40,1 
16/11/17 590 85 71,4 32,8 49,7 52,1 
23/11/17 597 86 32,8 37,7 25,6 18,4 
30/11/17 604 87 25,6 23,2 52,1 6,3 
07/12/17 611 88 8,7 35,3 20,8 32,8 
21/12/17 625 90 25,6 13,5 30,4 11,1 
             
Estatística     ETE W1 W2 W3 
Núm de dados     61,0 61,0 61,0 61,0 
Média   33,9 28,9 26,7 25,6 
Mínimo   8,7 3,3 5,7 0,3 
Máximo   113,0 72,1 112,5 90,8 
Coef. Var     0,5 0,6 0,6 0,7 
Médias             
Média   33,9 28,9 26,7 25,6 
Mediana   30,4 27,6 23,7 22,6 
Média 
geométrica   29,7 22,8 22,3 19,1 
Variação             
Desvio padrão   18,4 17,7 17,3 17,5 
Méd - 1 desvpad  15,5 11,1 9,4 8,1 
Méd + 1 desvpad   52,3 46,6 43,9 43,2 
Percentis             
10%   13,3 6,7 10,0 6,3 
25%   20,5 13,5 13,6 13,5 
50%   30,4 27,6 23,7 22,6 
75%   42,4 37,7 35,0 32,7 
90%     54,8 57,3 44,9 44,8 
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Tabela 20-Concentração de DQO [mg.L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das 
Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data Dia Semana ETE W1 W2 W3 
25/jun 1 1 14,50 11,99 11,23 9,84 
06/jul 12 2 54,68 14,50 14,50 9,47 
10/jul 16 3 49,66 22,03 17,01 32,08 
17/jul 23 4 39,61 29,57 37,10 29,57 
20/jul 26 4 32,08 34,59 42,12 44,63 
Estatística   ETE W1 W2 W3 
    Número de dados 5 5 5 5 
Média   38 23 24 25 
Mínimo   14,5 12,0 11,2 9,5 
Máximo   54,7 34,6 42,1 44,6 
Coef. Var   0,42 0,43 0,58 0,61 
Médias   ETE W1 W2 W3 
Média   38,1 22,5 24,4 25,1 
Mediana   39,6 22,0 17,0 29,6 
Média 
geométrica 
  
34,7 20,8 21,2 20,9 
Variação   ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão   15,8 9,6 14,2 15,2 
Méd - 1 
desvpad 
  
22,3 12,9 10,2 9,9 
Méd + 1 
desvpad 
  
53,9 32,2 38,5 40,3 
Percentis   ETE W1 W2 W3 
10%   21,5 13,0 12,5 9,6 
25%   32,1 14,5 14,5 9,8 
50%   39,6 22,0 17,0 29,6 
75%   49,7 29,6 37,1 32,1 
90%   52,7 32,6 40,1 39,6 
 
 
Tabela 21-Concentração de TOC [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das 
Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
13/04/16 6,543 5,487 5,388 4,413 
27/04/16 8,697 4,839 4,997 4,881 
25/05/16 3,841 7,880 6,217 5,768 
31/08/16 11,780 8,383 7,843 8,300 
09/09/16 8,399 9,033 10,610 9,337 
15/09/16 6,974 8,083 7,720 7,884 
22/09/16 10,560 8,817 7,028 8,029 
29/09/16 10,700 6,864 6,780 7,490 
13/10/16 13,250 9,376 7,415 8,533 
13/10/16 14,090 10,240 10,440 10,340 
20/10/16 13,790 9,901 10,560 10,910 
27/10/16 13,370 9,008 10,100 10,520 
03/11/16 13,240 9,607 10,670 10,190 
10/11/16 13,150 9,242 10,040 10,100 
17/11/16 12,910 11,010 10,920 11,460 
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24/11/16 11,600 9,354 9,816 9,631 
01/12/16 11,680 8,498 8,389 8,774 
15/12/16 10,000 9,419 8,530 10,130 
20/12/16 10,020 8,959 8,611 8,825 
19/01/17 13,190 9,070 8,242 10,260 
26/01/17 12,560 10,140 10,230 10,870 
02/02/17 14,930 10,520 9,525 9,687 
09/02/17 8,375 8,338 7,283 8,143 
16/02/17 8,379 8,878 7,287 7,934 
23/02/17 7,827 6,285 6,133 6,800 
02/03/17 9,076 5,997 6,001 6,609 
09/03/17 9,029 6,052 6,418 6,826 
16/03/17 7,608 4,678 4,837 6,147 
23/03/17 13,460 5,103 5,254 5,689 
30/03/17 12,180 7,487 10,910 9,983 
06/04/17 13,930 9,161 10,400 6,731 
20/04/17 11,080 9,016 9,458 9,809 
27/04/17 12,460 9,149 8,782 8,714 
04/05/17 11,080 9,383 8,154 8,344 
11/05/17 13,410 8,604 7,187 8,438 
18/05/17 11,620 8,356 7,284 7,891 
25/05/17 17,470 9,402 8,884 9,648 
01/06/17 16,150 11,840 10,520 11,910 
08/06/17 14,940 10,590 9,231 10,510 
22/06/17 15,640 12,410 10,720 10,630 
28/06/17 14,990 10,520 10,600 9,606 
06/07/17 14,720 9,595 8,737 8,651 
12/07/17 13,520 9,185 8,286 9,049 
20/07/17 13,850 8,554 8,558 8,787 
27/07/17 12,450 9,713 9,860 8,506 
02/08/17 12,680 8,747 9,583 9,467 
10/08/17 13,300 9,131 10,130 10,260 
17/08/17 13,180 8,152 7,697 7,957 
24/08/17 12,220 8,825 8,347 8,224 
30/08/17 12,020 8,708 8,362 8,710 
06/09/17 11,720 8,637 8,898 8,219 
13/09/17 10,200 7,238 7,723 7,098 
22/09/17 12,530 9,435 7,808 7,947 
17/10/17 12,270 8,804 7,983 7,868 
27/10/17 11,810 9,050 7,917 8,274 
30/10/17 10,930 8,676 8,019 8,552 
09/11/17 10,960 8,370 7,916 7,826 
23/11/17 11,070 8,393 8,814 8,313 
07/12/17 10,490 8,166 7,763 7,799 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 59 59 59 59 
Média  12 9 8 9 
Mínimo  3,841 4,678 4,837 4,413 
Máximo  17,47 12,41 10,92 11,91 
Coef. Var  0,22 0,18 0,19 0,18 
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Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  11,8 8,7 8,4 8,6 
Mediana  12,2 8,9 8,4 8,5 
Média geométrica 11,4 8,5 8,3 8,5 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 2,5 1,5 1,6 1,6 
Méd - 1 desvpad 9,2 7,2 6,8 7,0 
Méd + 1 desvpad 14,3 10,2 10,0 10,2 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  8,4 6,2 6,2 6,7 
25%  10,5 8,3 7,6 7,9 
50%  12,2 8,9 8,4 8,5 
75%  13,3 9,4 9,8 9,7 
90%  14,8 10,3 10,6 10,5 
 
 
Tabela 22-Concentração de TOC [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das 
Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/18 8,430 5,177 4,837 5,705 
06/07/18 16,180 5,995 5,696 10,870 
10/07/18 16,120 9,865 7,668 10,530 
17/07/18 14,850 10,220 10,030 10,310 
20/07/18 16,810 11,880 13,120 13,030 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  14 9 8 10 
Mínimo  8,43 5,177 4,837 5,705 
Máximo  16,81 11,88 13,12 13,03 
Coef. Var  0,24 0,34 0,41 0,27 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  14,5 8,6 8,3 10,1 
Mediana  16,1 9,9 7,7 10,5 
Média geométrica 14,1 8,2 7,7 9,7 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 3,5 2,9 3,4 2,7 
Méd - 1 desvpad 11,0 5,7 4,9 7,4 
Méd + 1 desvpad 17,9 11,5 11,6 12,8 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  11,0 5,5 5,2 7,5 
25%  14,9 6,0 5,7 10,3 
50%  16,1 9,9 7,7 10,5 
75%  16,2 10,2 10,0 10,9 
90%  16,6 11,2 11,9 12,2 
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Tabela 23-Concentração de CI [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das 
Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
13/04/16 6,41 0,23 0,27 0,02 
27/04/16 1,69 0,16 0,07 0,08 
25/05/16 4,88 25,04 20,06 15,26 
31/08/16 17,87 27,16 10,58 39,31 
09/09/16 21,22 31,25 31,58 35,87 
15/09/16 51,63 24,97 25,38 21,63 
22/09/16 52,97 17,32 23,83 21,01 
29/09/16 52,28 16,90 18,46 19,93 
13/10/16 25,39 5,95 10,85 7,26 
20/10/16 26,70 3,81 3,92 4,72 
27/10/16 0,34 1,88 2,67 2,28 
03/11/16 0,38 0,25 1,65 0,36 
10/11/16 4,82 1,50 5,66 14,10 
17/11/16 0,24 0,22 0,37 0,23 
24/11/16 20,76 4,05 2,76 0,88 
01/12/16 18,89 7,96 6,35 6,55 
15/12/16 - 2,97 2,40 10,25 
20/12/16 0,48 0,27 0,30 0,67 
19/01/17 46,97 12,43 10,80 20,38 
26/01/17 40,34 10,27 14,75 16,94 
16/02/17 3,23 0,45 0,68 0,59 
23/02/17 2,71 0,43 0,60 0,53 
02/03/17 4,25 0,72 0,63 0,89 
09/03/17 5,30 0,45 0,89 1,05 
16/03/17 1,22 0,84 0,98 0,77 
23/03/17 62,63 1,36 0,91 0,51 
30/03/17 63,00 9,66 35,25 20,66 
06/04/17 60,23 17,97 24,66 6,21 
20/04/17 67,03 12,52 37,26 18,75 
27/04/17 40,87 8,58 4,04 6,18 
04/05/17 12,28 3,07 4,14 4,29 
11/05/17 59,49 0,81 1,27 0,51 
18/05/17 31,14 7,64 9,63 11,42 
25/05/17 27,57 11,17 9,89 11,34 
01/06/17 30,17 7,55 7,61 13,26 
08/06/17 29,50 5,57 4,19 6,61 
22/06/17 35,79 1,34 1,05 0,59 
28/06/17 33,66 1,85 0,61 0,89 
06/07/17 56,87 0,56 0,74 0,61 
12/07/17 48,60 6,06 7,47 9,10 
20/07/17 49,62 9,48 11,32 7,07 
27/07/17 44,06 13,40 24,55 8,05 
02/08/17 44,12 5,97 20,07 16,99 
10/08/17 52,47 5,93 14,21 12,21 
17/08/17 69,67 11,29 8,90 8,83 
24/08/17 54,30 2,01 3,48 7,45 
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30/08/17 67,17 22,99 15,01 21,17 
06/09/17 62,95 23,30 13,08 21,64 
13/09/17 40,88 8,78 3,12 10,71 
22/09/17 58,21 12,84 7,86 12,60 
17/10/17 53,29 12,38 6,64 11,75 
27/10/17 56,50 3,27 7,87 5,35 
30/10/17 48,06 2,80 6,58 4,08 
09/11/17 34,78 8,78 4,15 12,42 
23/11/17 39,18 2,77 3,92 1,22 
07/12/17 25,38 0,79 5,12 3,60 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 56 56 56 56 
Média  33 8 9 9 
Mínimo  0 0,158 0,07371 0,01805 
Máximo  69,67 31,25 37,26 39,31 
Coef. Var  0,67 1,02 1,05 0,97 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  33,4 7,9 8,9 9,2 
Mediana  35,3 5,9 6,0 7,2 
Média geométrica #NÚM! 3,7 4,4 4,1 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 22,4 8,0 9,4 8,9 
Méd - 1 desvpad 11,0 -0,1 -0,4 0,3 
Méd + 1 desvpad 55,8 15,9 18,3 18,2 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  1,5 0,4 0,6 0,5 
25%  10,8 1,4 1,6 0,9 
50%  35,3 5,9 6,0 7,2 
75%  52,6 11,6 11,8 13,5 
90%  61,4 20,5 24,2 20,8 
 
 
Tabela 24- Concentração de CI [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das 
Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/18 18,14 0,62 0,68 0,72 
06/07/18 81,06 1,00 0,52 32,75 
10/07/18 81,43 27,55 0,61 24,13 
17/07/18 77,20 28,05 25,14 30,87 
20/07/18 73,45 27,42 43,95 40,82 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  66 17 14 26 
Mínimo  18,14 0,622 0,518 0,721 
Máximo  81,43 28,05 43,95 40,82 
Coef. Var  0,41 0,87 1,39 0,59 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  66,3 16,9 14,2 25,9 
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Mediana  77,2 27,4 0,7 30,9 
Média geométrica 58,4 6,7 3,0 14,8 
      
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 27,1 14,7 19,7 15,3 
Méd - 1 desvpad 39,2 2,2 -5,6 10,6 
Méd + 1 desvpad 93,3 31,6 33,9 41,1 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  40,3 0,8 0,6 10,1 
25%  73,5 1,0 0,6 24,1 
50%  77,2 27,4 0,7 30,9 
75%  81,1 27,6 25,1 32,8 
90%  81,3 27,9 36,4 37,6 
 
 
Tabela 25- Concentração de CT [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das 
Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
13/04/16 12,960 5,717 5,661 4,431 
27/04/16 10,380 4,997 5,078 4,960 
25/05/16 8,725 10,380 26,280 21,030 
31/08/16 29,650 35,560 18,430 47,610 
09/09/16 26,640 41,590 40,230 39,810 
15/09/16 58,610 33,050 33,090 29,510 
22/09/16 63,530 25,940 30,860 29,040 
29/09/16 62,970 23,770 25,240 27,420 
13/10/16 38,650 15,320 18,270 15,800 
20/10/16 37,070 10,990 11,630 12,420 
27/10/16 13,710 10,890 12,770 12,800 
03/11/16 13,620 9,855 12,320 10,560 
10/11/16 27,250 10,740 15,710 14,920 
17/11/16 13,150 11,240 11,290 11,690 
24/11/16 32,370 13,400 12,570 10,510 
01/12/16 30,580 16,460 14,740 15,320 
15/12/16 29,000 12,390 10,930 20,380 
20/12/16 10,500 9,226 8,908 9,494 
19/01/17 60,160 21,500 19,050 30,650 
26/01/17 52,900 20,410 24,990 27,810 
16/02/17 11,610 9,328 7,970 8,523 
23/02/17 10,540 6,711 6,731 7,329 
02/03/17 13,320 6,712 6,632 7,501 
09/03/17 14,330 6,507 7,312 7,876 
16/03/17 8,896 5,522 5,813 6,917 
23/03/17 76,090 6,463 6,159 6,199 
30/03/17 75,180 17,150 46,160 30,650 
06/04/17 74,160 27,130 35,070 12,940 
20/04/17 78,110 21,540 46,720 28,560 
27/04/17 53,340 17,730 12,820 14,890 
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04/05/17 23,360 12,450 12,300 12,630 
11/05/17 72,900 9,416 8,457 8,945 
18/05/17 42,760 15,990 16,910 19,310 
25/05/17 45,040 20,570 18,780 20,990 
01/06/17 46,330 19,390 18,130 25,180 
08/06/17 44,440 16,170 13,420 17,130 
22/06/17 51,430 13,740 11,770 11,230 
28/06/17 48,650 12,360 11,220 10,500 
06/07/17 71,590 10,150 9,475 9,263 
12/07/17 62,120 15,250 15,750 18,150 
20/07/17 63,460 18,040 19,880 15,860 
27/07/17 56,510 23,110 34,410 16,550 
02/08/17 56,800 14,720 29,650 26,450 
10/08/17 65,770 15,060 24,340 22,470 
17/08/17 82,850 19,450 16,590 16,790 
24/08/17 66,530 10,840 11,830 15,670 
30/08/17 79,200 31,700 23,370 29,880 
06/09/17 74,670 31,930 21,980 29,860 
13/09/17 51,080 16,020 10,840 17,800 
22/09/17 70,740 22,280 15,660 20,550 
17/10/17 65,560 21,180 14,620 19,620 
27/10/17 68,320 12,320 15,790 13,620 
30/10/17 58,990 11,480 14,600 12,630 
09/11/17 45,740 17,150 12,060 20,240 
23/11/17 50,260 11,160 12,740 9,534 
07/12/17 35,860 8,951 12,880 11,400 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 56 56 56 56 
Média  46 16 17 17 
Mínimo  8,725 4,997 5,078 4,431 
Máximo  82,85 41,59 46,72 47,61 
Coef. Var  0,51 0,50 0,57 0,52 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  45,5 16,1 17,3 17,5 
Mediana  49,5 14,9 14,6 15,7 
Média geométrica 37,7 14,3 14,9 15,3 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 23,0 8,1 9,9 9,1 
Méd - 1 desvpad 22,5 8,0 7,4 8,4 
Méd + 1 desvpad 68,5 24,1 27,2 26,6 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  12,3 6,7 7,0 7,7 
25%  27,1 10,7 11,3 10,5 
50%  49,5 14,9 14,6 15,7 
75%  64,0 20,5 20,4 21,4 
90%  74,4 26,5 32,0 29,7 
 
 
 
143 
 
Tabela 26- Concentração de CT [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das 
Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/18 26,570 5,800 5,519 6,426 
06/07/18 97,240 6,993 6,215 43,610 
10/07/18 97,550 37,420 8,275 34,660 
17/07/18 92,050 38,270 35,170 41,180 
20/07/18 90,260 39,310 57,070 53,850 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  81 26 22 36 
Mínimo  26,57 5,8 5,519 6,426 
Máximo  97,55 39,31 57,07 53,85 
Coef. Var  0,38 0,69 1,02 0,50 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  80,7 25,6 22,4 35,9 
Mediana  92,1 37,4 8,3 41,2 
Média geométrica 73,1 18,7 14,2 29,3 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 30,4 17,5 23,0 17,9 
Méd - 1 desvpad 50,3 8,0 -0,5 18,1 
Méd + 1 desvpad 111,2 43,1 45,4 53,8 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  52,0 6,3 5,8 17,7 
25%  90,3 7,0 6,2 34,7 
50%  92,1 37,4 8,3 41,2 
75%  97,2 38,3 35,2 43,6 
90%  97,4 38,9 48,3 49,8 
 
 
Tabela 27- Concentração de Cor [mg L-1(ptco)] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 
W3) das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1  W2 W3 
30/03/2016 37,0 13,0  15,0 19,0 
06/04/2016 38,0 3,0  14,0 15,0 
13/04/2016 38,0 15,0  23,0 19,0 
27/04/2016 16,0 18,0  23,0 21,0 
04/05/2016 63,0 72,0  - 57,0 
11/05/2016 68,0 -  84,0 56,0 
25/05/2016 33,0 -  - 44,0 
01/06/2016 49,0 -  66,0 45,0 
01/09/2016 71,0 46,0  39,0 50,0 
09/09/2016 47,0 23,0  21,0 22,0 
15/09/2016 25,0 24,0  20,0 22,0 
22/09/2016 43,0 40,0  38,0 39,0 
29/09/2016 44,0 24,0  39,0 34,0 
13/10/2016 73,0 48,0  51,0 50,0 
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20/10/2016 76,0 57,0  52,0 44,0 
27/10/2016 73,0 36,0  54,0 55,0 
03/11/2016 43,0 45,0  39,0 54,0 
10/11/2016 69,0 44,0  58,0 55,0 
17/11/2016 71,0 49,0  52,0 60,0 
24/11/2016 49,0 46,0  55,0 48,0 
01/12/2016 46,0 34,0  45,0 43,0 
15/12/2016 44,0 53,0  33,0 40,0 
20/12/2016 58,0 39,0  40,0 36,0 
19/01/2017 66,0 53,0  48,0 61,0 
26/01/2017 66,0 51,0  48,0 53,0 
02/02/2017 64,0 42,0  40,0 47,0 
09/02/2017 35,0 34,0  33,0 44,0 
16/02/2017 36,0 27,0  18,0 29,0 
23/02/2017 27,0 23,0  12,0 24,0 
02/03/2017 27,0 9,0  16,0 10,0 
09/03/2017 26,0 7,0  9,0 15,0 
16/03/2017 27,0 8,0  14,0 10,0 
23/03/2017 36,0 13,0  22,0 15,0 
30/03/2017 57,0 36,0  58,0 43,0 
06/04/2017 52,0 45,0  49,0 29,0 
20/04/2017 49,0 44,0  46,0 41,0 
27/04/2017 53,0 43,0  39,0 42,0 
04/05/2017 55,0 35,0  45,0 34,0 
11/05/2017 51,0 26,0  18,0 28,0 
18/05/2017 50,0 37,0  27,0 39,0 
25/06/2017 63,0 39,0  32,0 40,0 
01/06/2017 58,0 50,0  41,0 48,0 
08/06/2017 62,0 48,0  42,0 39,0 
22/06/2017 63,0 49,0  40,0 56,0 
29/06/2017 63,0 42,0  37,0 24,0 
06/07/2017 49,0 40,0  25,0 26,0 
12/07/2017 48,0 40,0  43,0 41,0 
20/07/2017 54,0 43,0  47,0 35,0 
27/07/2017 61,0 45,0  46,0 38,0 
02/08/2017 65,0 42,0  44,0 46,0 
10/08/2017 43,0 37,0  39,0 42,0 
23/08/2017 45,0 40,0  37,0 43,0 
31/08/2017 39,0 37,0  31,0 38,0 
06/09/2017 47,0 40,0  36,0 38,0 
13/09/2017 40,0 42,0  37,0 41,0 
21/09/2017 41,0 40,0  36,0 39,0 
28/09/2017 47,0 40,0  35,0 34,0 
04/10/2017 55,0 44,0  41,0 45,0 
10/10/2017 48,0 47,0  35,0 42,0 
19/10/2017 43,0 41,0  28,0 33,0 
26/10/2017 42,0 41,0  38,0 37,0 
01/11/2017 34,0 39,0  30,0 41,0 
09/11/2017 33,0 31,0  26,0 38,0 
16/11/2017 38,0 32,0  37,0 36,0 
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23/11/2017 63,0 28,0  36,0 33,0 
30/11/2017 43,0 30,0  29,0 33,0 
07/12/2017 34,0 32,0  27,0 30,0 
14/12/2017 34,0 26,0  23,0 28,0 
21/12/2017 24,0 26,0  28,0 26,0 
25/06/2018 32,0 9,0  8,0 13,0 
06/07/2018 58,0 11,0  11,0 53,0 
10/07/2018 59,0 46,0  10,0 45,0 
17/07/2018 65,0 45,0  39,0 45,0 
20/07/2018 65,0 47,0  56,0 51,0 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 74 71 72 74 
Média  49 36 35 38 
Mínimo  16 3 8 10 
Máximo  76 72 84 61 
Coef. Var  0,29 0,37 0,41 0,33 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  48,8 35,9 35,5 37,7 
Mediana  48,0 40,0 37,0 39,0 
Média geométrica 46,6 32,0 32,0 35,2 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 14,0 13,4 14,5 12,3 
Méd - 1 desvpad 34,7 22,5 21,0 25,3 
Méd + 1 desvpad 62,8 49,4 50,0 50,0 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  32,3 13,0 15,1 19,6 
25%  38,0 27,5 25,8 29,3 
50%  48,0 40,0 37,0 39,0 
75%  61,8 45,0 44,3 45,0 
90%  66,0 49,0 52,0 53,7 
 
 
Tabela 28- Concentração de Cor [mg L-1(ptco)] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 
W3) das Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/2018 32,0 9,0 8,0 13,0 
06/07/2018 58,0 11,0 11,0 53,0 
10/07/2018 59,0 46,0 10,0 45,0 
17/07/2018 65,0 45,0 39,0 45,0 
20/07/2018 65,0 47,0 56,0 51,0 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  56 32 25 41 
Mínimo  32 9 8 13 
Máximo  65 47 56 53 
Coef. Var  0,25 0,62 0,87 0,39 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  55,8 31,6 24,8 41,4 
146 
 
Mediana  59,0 45,0 11,0 45,0 
Média geométrica 54,1 24,9 18,1 37,2 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 13,7 19,7 21,6 16,3 
Méd - 1 desvpad 42,1 11,9 3,2 25,1 
Méd + 1 desvpad 69,5 51,3 46,4 57,7 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  42,4 9,8 8,8 25,8 
25%  58,0 11,0 10,0 45,0 
50%  59,0 45,0 11,0 45,0 
75%  65,0 46,0 39,0 51,0 
90%  65,0 46,6 49,2 52,2 
 
 
Tabela 29- Concentração de pH no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das 
Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
30/03/2016 6,49 6,04 6,22 6,51 
06/04/2016 6,53 5,29 5,39 5,73 
13/04/2016 6,52 6,09 6,19 6,49 
27/04/2016 6,64 5,94 5,77 6,39 
04/05/2016 6,59 7,24 7,32 7,10 
11/05/2016 6,94 7,52 7,59 7,55 
25/05/2016 5,33 7,88 7,54 7,89 
01/06/2016 6,52 7,66 7,63 7,65 
01/09/2016 7,71 7,86 7,79 7,91 
09/09/2016 7,51 7,84 7,65 7,79 
15/09/2016 6,95 7,64 7,63 7,61 
22/09/2016 7,52 7,96 7,72 7,65 
29/09/2016 7,51 7,76 7,81 7,87 
13/10/2016 6,53 6,58 6,69 6,85 
20/10/2016 7,32 7,20 7,10 7,17 
27/10/2016 6,93 6,99 5,75 6,88 
03/11/2016 7,17 7,00 6,38 6,97 
10/11/2016 6,68 6,60 7,02 7,00 
17/11/2016 6,82 6,80 7,16 7,28 
24/11/2016 7,31 7,02 6,87 6,65 
01/12/2016 6,93 7,23 7,09 7,27 
15/12/2016 6,26 6,69 6,38 6,53 
20/12/2016 7,13 6,67 6,69 6,83 
19/01/2017 7,53 7,54 7,56 7,72 
26/01/2017 6,35 6,10 5,89 6,00 
02/02/2017 7,22 6,96 7,29 7,40 
09/02/2017 4,91 5,26 6,54 7,10 
16/02/2017 4,39 5,02 4,90 5,30 
23/02/2017 4,03 5,26 5,54 5,24 
02/03/2017 3,90 5,32 5,26 5,14 
09/03/2017 4,27 5,17 5,97 5,58 
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16/03/2017 4,22 5,19 5,78 5,61 
23/03/2017 7,28 5,53 5,78 6,17 
30/03/2017 7,42 7,22 6,60 6,93 
06/04/2017 7,45 7,48 7,59 6,85 
20/04/2017 7,10 7,50 7,59 7,41 
27/04/2017 7,32 6,58 7,00 7,39 
04/05/2017 6,50 7,35 6,61 6,01 
11/05/2017 6,75 5,90 4,44 5,47 
18/05/2017 7,30 6,89 7,14 6,97 
25/05/2017 6,90 6,99 6,74 6,77 
01/06/2017 7,01 6,87 6,54 6,91 
08/06/2017 7,06 6,76 6,88 6,77 
22/06/2017 6,48 6,18 5,45 5,09 
29/06/2017 6,55 6,00 5,89 4,91 
06/07/2017 7,14 5,88 4,52 4,41 
12/07/2017 7,18 6,87 6,73 6,57 
20/07/2017 7,10 6,97 6,61 6,70 
27/07/2017 7,39 6,73 6,95 6,71 
02/08/2017 7,12 7,36 7,38 7,08 
10/08/2017 7,23 7,15 7,16 7,07 
23/08/2017 7,61 6,00 6,34 6,84 
31/08/2017 7,22 7,44 7,00 7,38 
06/09/2017 7,44 8,12 7,35 7,84 
13/09/2017 8,13 8,03 7,75 8,04 
21/09/2017 7,30 7,19 7,07 7,25 
28/09/2017 6,85 6,90 6,87 6,95 
04/10/2017 7,10 7,40 7,10 7,26 
10/10/2017 6,86 7,35 7,23 7,20 
19/10/2017 7,28 7,69 6,80 7,35 
26/10/2017 7,15 7,14 7,22 7,01 
01/11/2017 7,23 7,23 6,51 7,21 
09/11/2017 7,01 7,16 6,78 6,94 
16/11/2017 7,34 7,08 6,38 6,51 
23/11/2017 7,19 6,70 6,78 6,28 
30/11/2017 6,94 6,82 6,41 6,83 
07/12/2017 6,88 7,15 6,66 7,16 
14/12/2017 6,82 4,55 5,07 6,34 
21/12/2017 6,74 6,08 5,03 6,67 
25/06/2018 6,57 4,46 4,36 4,62 
06/07/2018 7,40 5,26 4,16 7,64 
10/07/2018 7,61 7,83 4,19 7,58 
17/07/2018 7,73 7,69 7,64 7,79 
20/07/2018 7,90 7,59 7,90 7,70 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 74 74 74 74 
Média  7 7 7 7 
Mínimo  3,9 4,46 4,16 4,41 
Máximo  8,13 8,12 7,9 8,04 
Coef. Var  0,13 0,13 0,14 0,12 
Médias  ETE W1 W2 W3 
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Média  6,8 6,8 6,6 6,8 
Mediana  7,1 7,0 6,8 6,9 
Média geométrica 6,8 6,7 6,5 6,7 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 0,9 0,9 0,9 0,8 
Méd - 1 desvpad 6,0 5,9 5,6 6,0 
Méd + 1 desvpad 7,7 7,6 7,5 7,6 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  6,3 5,3 5,1 5,5 
25%  6,6 6,1 6,0 6,5 
50%  7,1 7,0 6,8 6,9 
75%  7,3 7,4 7,2 7,4 
90%  7,5 7,7 7,6 7,7 
 
Tabela 30- Concentração de pH no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) das Wetlands 
com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/2018 6,57 4,46 4,36 4,62 
06/07/2018 7,40 5,26 4,16 7,64 
10/07/2018 7,61 7,83 4,19 7,58 
17/07/2018 7,73 7,69 7,64 7,79 
20/07/2018 7,90 7,59 7,90 7,70 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  7 7 6 7 
Mínimo  6,57 4,46 4,16 4,62 
Máximo  7,9 7,83 7,9 7,79 
Coef. Var  0,07 0,24 0,34 0,19 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  7,4 6,6 5,7 7,1 
Mediana  7,6 7,6 4,4 7,6 
Média geométrica 7,4 6,4 5,4 6,9 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 0,5 1,6 1,9 1,4 
Méd - 1 desvpad 6,9 5,0 3,7 5,7 
Méd + 1 desvpad 8,0 8,2 7,6 8,4 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  6,9 4,8 4,2 5,8 
25%  7,4 5,3 4,2 7,6 
50%  7,6 7,6 4,4 7,6 
75%  7,7 7,7 7,6 7,7 
90%  7,8 7,8 7,8 7,8 
 
Tabela 31- Concentração de Condutividade [µS cm-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, 
W2 W3) das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
30/03/2016 721,0 755,0 696,0 694,0 
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06/04/2016 690,0 727,0 694,0 699,0 
13/04/2016 690,0 709,0 664,0 672,0 
27/04/2016 699,0 721,0 680,0 685,0 
04/05/2016 692,0 693,0 665,0 689,0 
11/05/2016 771,0 596,0 597,0 584,0 
25/05/2016 698,0 562,0 554,0 574,0 
01/06/2016 743,0 561,0 782,0 619,0 
01/09/2016 1.248,0 960,0 991,0 965,0 
09/09/2016 1.126,0 935,0 961,0 1.080,0 
15/09/2016 1.096,0 1.341,0 944,0 920,0 
22/09/2016 1.073,0 892,0 920,0 891,0 
29/09/2016 1.073,0 1.031,0 1.237,0 925,0 
13/10/2016 1.413,0 874,0 878,0 882,0 
20/10/2016 1.346,0 911,0 895,0 888,0 
27/10/2016 972,0 848,0 874,0 878,0 
03/11/2016 891,0 801,0 870,0 908,0 
10/11/2016 985,0 1.016,0 1.542,0 798,0 
17/11/2016 813,0 845,0 805,0 806,0 
24/11/2016 672,0 760,0 904,0 750,0 
01/12/2016 686,0 626,0 614,0 633,0 
15/12/2016 636,0 642,0 586,0 609,0 
20/12/2016 681,0 641,0 594,0 611,0 
19/01/2017 762,0 735,0 584,0 696,0 
26/01/2017 799,0 711,0 696,0 1.031,0 
02/02/2017 760,0 1.033,0 730,0 700,0 
09/02/2017 464,0 796,0 643,0 647,0 
16/02/2017 493,0 615,0 567,0 558,0 
23/02/2017 519,0 560,0 543,0 545,0 
02/03/2017 528,0 628,0 524,0 526,0 
09/03/2017 519,0 756,0 528,0 534,0 
16/03/2017 525,0 568,0 531,0 572,0 
23/03/2017 816,0 674,0 519,0 513,0 
30/03/2017 817,0 555,0 640,0 568,0 
06/04/2017 797,0 599,0 646,0 531,0 
20/04/2017 779,0 605,0 661,0 600,0 
27/04/2017 745,0 538,0 590,0 579,0 
04/05/2017 616,0 640,0 595,0 580,0 
11/05/2017 752,0 676,0 621,0 600,0 
18/05/2017 719,0 578,0 582,0 526,0 
25/05/2017 808,0 675,0 648,0 644,0 
01/06/2017 797,0 714,0 682,0 712,0 
08/06/2017 826,0 726,0 704,0 710,0 
22/06/2017 770,0 687,0 680,0 689,0 
29/06/2017 790,0 708,0 684,0 707,0 
06/07/2017 830,0 694,0 689,0 693,0 
12/06/2017 872,0 549,0 547,0 693,0 
20/07/2017 825,0 682,0 654,0 639,0 
27/07/2017 835,0 742,0 743,0 692,0 
02/08/2017 818,0 718,0 730,0 707,0 
10/08/2017 855,0 723,0 721,0 711,0 
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23/08/2017 843,0 737,0 685,0 682,0 
31/08/2017 913,0 767,0 718,0 728,0 
06/09/2017 866,0 727,0 694,0 714,0 
13/09/2017 781,0 688,0 681,0 652,0 
21/09/2017 992,0 728,0 722,0 644,0 
28/09/2017 923,0 745,0 747,0 759,0 
04/10/2017 912,0 748,0 741,0 723,0 
10/10/2017 917,0 765,0 763,0 723,0 
19/10/2017 939,0 794,0 727,0 697,0 
26/10/2017 916,0 765,0 761,0 717,0 
01/11/2017 827,0 768,0 727,0 707,0 
09/11/2017 844,0 757,0 639,0 729,0 
19/11/2017 825,0 716,0 683,0 686,0 
23/11/2017 822,0 735,0 713,0 701,0 
30/11/2017 792,0 708,0 691,0 687,0 
07/12/2017 715,0 721,0 704,0 689,0 
14/12/2017 720,0 766,0 700,0 687,0 
21/12/2017 701,0 683,0 682,0 658,0 
25/06/2018 781,0 784,0 806,0 776,0 
06/07/2018 1.087,0 805,0 849,0 837,0 
10/07/2018 1.064,0 852,0 873,0 838,0 
17/07/2018 1.067,0 886,0 868,0 857,0 
20/07/2018 1.087,0 887,0 916,0 883,0 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 74 74 74 74 
Média  827 741 726 709 
Mínimo  464 538 519 513 
Máximo  1413 1341 1542 1080 
Coef. Var  0,22 0,18 0,22 0,17 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  826,8 741,4 725,9 708,6 
Mediana  810,5 726,5 694,0 693,5 
Média geométrica 807,8 730,9 711,6 698,9 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 181,9 133,1 160,7 121,9 
Méd - 1 desvpad 644,9 608,3 565,2 586,7 
Méd + 1 desvpad 1008,7 874,5 886,7 830,5 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  646,8 583,4 571,5 569,2 
25%  719,3 675,3 640,8 634,5 
50%  810,5 726,5 694,0 693,5 
75%  912,8 780,0 762,5 744,8 
90%  1073,0 890,5 901,3 886,5 
 
 
Tabela 32- Concentração de Condutividade [µS cm-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, 
W2 W3) das Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
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25/06/2018 781,0 784,0 806,0 776,0 
06/07/2018 1.087,0 805,0 849,0 837,0 
10/07/2018 1.064,0 852,0 873,0 838,0 
17/07/2018 1.067,0 886,0 868,0 857,0 
20/07/2018 1.087,0 887,0 916,0 883,0 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  1017 843 862 838 
Mínimo  781 784 806 776 
Máximo  1087 887 916 883 
Coef. Var  0,13 0,06 0,05 0,05 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  1017,2 842,8 862,4 838,2 
Mediana  1067,0 852,0 868,0 838,0 
Média geométrica 1009,4 841,7 861,7 837,4 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 132,5 46,9 39,9 39,5 
Méd - 1 desvpad 884,7 795,9 822,5 798,7 
Méd + 1 desvpad 1149,7 889,7 902,3 877,7 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  894,2 792,4 823,2 800,4 
25%  1064,0 805,0 849,0 837,0 
50%  1067,0 852,0 868,0 838,0 
75%  1087,0 886,0 873,0 857,0 
90%  1087,0 886,6 898,8 872,6 
 
 
Tabela 33- Concentração de Oxigênio Dissolvido [mg (O2) L-1] no afluente (ETE) e nos 
efluentes (W1, W2 W3) das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data Bruto W1 W2 W3 
30/03/2016 3,49 8,18 8,82 8,89 
06/04/2016 2,35 3,82 3,23 4,60 
13/04/2016 2,40 6,00 6,20 6,11 
27/04/2016 2,92 6,44 6,31 6,18 
04/05/2016 2,34 6,32 6,35 6,28 
11/05/2016 3,83 5,94 6,05 6,37 
25/05/2016 2,50 6,62 6,47 7,55 
01/06/2016 3,15 6,06 6,21 6,37 
01/09/2016 3,34 6,13 6,26 6,24 
09/09/2016 3,64 5,18 6,35 6,44 
22/09/2016 6,23 6,18 6,23 6,14 
29/09/2016 3,19 6,12 6,23 6,17 
13/10/2016 4,41 6,60 7,14 6,00 
20/10/2016 4,76 6,18 5,34 6,11 
27/10/2016 6,89 6,21 6,64 6,54 
03/11/2016 5,44 6,15 6,33 6,15 
10/11/2016 6,68 6,60 7,02 7,00 
17/11/2016 4,23 6,36 6,17 6,15 
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24/11/2016 4,89 7,10 7,17 7,05 
01/12/2016 4,53 8,15 7,97 8,25 
15/12/2016 7,79 8,18 7,56 8,00 
20/12/2016 5,29 8,19 7,85 7,52 
19/01/2017 4,75 8,23 7,57 6,55 
26/01/2017 6,99 8,88 8,72 8,27 
02/02/2017 6,35 7,45 6,90 6,56 
09/02/2017 5,87 7,32 7,10 7,41 
16/02/2017 6,74 6,81 6,75 6,89 
23/02/2017 4,87 6,93 6,79 6,44 
02/03/2017 4,75 7,01 6,82 7,20 
09/03/2017 3,52 6,57 6,61 6,50 
16/03/2017 6,70 6,89 7,22 6,98 
23/03/2017 3,03 6,67 7,20 7,27 
30/03/2017 4,34 7,79 7,36 6,93 
06/04/2017 3,13 5,30 5,80 6,90 
20/04/2017 3,73 6,11 5,06 6,37 
27/04/2017 3,31 7,90 7,24 7,40 
04/05/2017 4,65 6,88 7,76 6,43 
11/05/2017 4,43 7,30 6,91 6,97 
18/05/2017 3,55 6,56 7,46 7,41 
25/05/2017 2,89 6,42 6,72 6,33 
01/06/2017 2,84 6,48 6,34 5,97 
08/06/2017 2,46 7,02 6,67 7,10 
22/06/2017 3,45 7,48 6,56 7,10 
29/06/2017 3,06 6,39 7,62 6,49 
06/07/2017 3,24 6,80 7,51 7,31 
12/07/2017 3,01 5,94 7,10 7,11 
20/07/2017 3,71 7,65 7,44 7,89 
27/07/2017 4,10 6,79 6,62 6,90 
02/08/2017 3,28 6,27 7,37 7,42 
10/08/2017 3,16 6,33 6,75 6,66 
23/08/2017 2,75 3,56 3,55 3,60 
31/08/2017 3,99 6,44 6,49 6,89 
06/09/2017 2,58 7,00 7,08 7,03 
13/09/2017 3,52 7,35 6,81 7,81 
21/09/2017 2,78 7,66 7,21 7,38 
28/09/2017 3,00 6,41 6,76 6,81 
04/10/2017 7,59 7,21 7,39 2,77 
10/10/2017 2,89 5,13 5,53 6,39 
19/10/2017 2,95 7,15 6,96 7,27 
26/10/2017 2,67 7,21 5,27 6,34 
01/11/2017 3,69 6,90 5,62 7,14 
09/11/2017 3,12 7,27 7,13 7,01 
16/11/2017 4,21 6,74 6,79 7,25 
23/11/2017 2,89 6,66 6,52 6,42 
30/11/2017 3,33 6,93 7,07 6,94 
07/12/2017 3,78 6,46 6,52 7,17 
17/12/2017 3,15 6,98 6,85 6,79 
21/12/2017 2,81 6,99 6,85 6,24 
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Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 68 68 68 68 
Média  4 7 7 7 
Mínimo  2,34 3,56 3,23 2,77 
Máximo  7,79 8,88 8,82 8,89 
Coef. Var  0,35 0,13 0,14 0,14 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  4,0 6,7 6,7 6,7 
Mediana  3,5 6,7 6,8 6,9 
Média geométrica 3,8 6,7 6,6 6,7 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 1,4 0,9 0,9 0,9 
Méd - 1 desvpad 2,6 5,8 5,8 5,8 
Méd + 1 desvpad 5,4 7,6 7,6 7,6 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  2,7 6,0 5,7 6,1 
25%  3,0 6,3 6,3 6,4 
50%  3,5 6,7 6,8 6,9 
75%  4,7 7,2 7,2 7,2 
90%  6,4 7,8 7,6 7,5 
 
 
 
Tabela 34- Concentração de Nitrogênio Total [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, 
W2 W3) das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
19/01/16 50,40 40,87 36,99 39,03 
13/04/16 44,24 44,58 38,34 37,30 
27/04/16 50,78 46,87 43,82 42,83 
25/05/16 46,95    
31/08/16 56,04 31,31 39,87 35,69 
09/09/16 63,29 43,14 48,54 43,36 
15/09/16 50,59 34,12 39,40 39,51 
22/09/16 65,59 46,80 47,85 48,27 
29/09/16 63,55 44,58 48,32 47,10 
13/10/16 68,53 51,40 54,04 54,88 
20/10/16 68,54 46,56 54,73 55,46 
27/10/16 67,25 45,22 53,97 54,65 
03/11/16 66,81 47,88 54,57 55,37 
10/11/16 57,87 51,19 56,37 55,01 
17/11/16 60,22 51,69 55,72 56,71 
24/11/16 49,84 49,42 54,80 56,74 
01/12/16 48,48 37,22 36,91 38,06 
15/12/16 48,70 42,24  39,29 
20/12/16 51,19 40,71 32,22 38,12 
26/01/17 47,74 37,21 40,20 43,61 
02/02/17 49,89 42,37 39,06 43,00 
09/02/17 32,69 39,58 39,07 41,40 
154 
 
16/02/17 32,55 37,95 35,41 35,68 
23/02/17 33,46 38,33 36,50 36,12 
02/03/17 32,36 37,04 33,82 33,71 
09/03/17 31,69 36,12 32,48 32,72 
16/03/17 33,30 35,78 32,73 34,96 
23/03/17 57,51 34,91 32,85 32,34 
30/03/17 56,73 28,92 31,65 21,67 
06/04/17 55,87 31,87 40,08 26,13 
24/04/17 54,59 34,46 35,16 32,02 
27/04/17 52,48 38,50 31,85 28,85 
04/05/17 36,12 39,66 35,53 30,62 
11/05/17 58,62 40,94 39,01 35,63 
18/05/17 47,55 37,39 28,06 27,54 
25/05/17 59,80 38,23 37,85 35,21 
01/06/17 59,64 48,03 44,02 44,40 
08/06/17 61,55 49,88 45,77 45,73 
22/06/17 59,82 52,64 45,56 48,76 
28/06/17 60,77 50,83 49,03 50,16 
06/07/17 68,48 73,16 69,43 62,35 
12/07/17 75,92 59,65 56,95 56,52 
20/07/17 69,93 55,41 51,56 53,38 
27/07/17 61,97 55,95 51,54 51,15 
02/08/17 59,45 54,87 48,51 46,14 
10/08/17 61,05 52,63 48,14 45,10 
17/08/17 70,20 46,91 42,25 41,15 
24/08/17 66,82 47,11 40,26 39,55 
30/08/17 67,15 47,70 38,97 37,26 
06/09/17 64,55 48,11 45,01 36,25 
13/09/17 62,06 49,54 48,48 37,22 
22/09/17 66,56 49,05 44,83 34,48 
17/10/17 60,60 42,37 39,07 26,90 
27/10/17 60,38 48,40 41,04 33,79 
30/10/17 58,86 47,21 42,36 33,52 
09/11/17 48,96 45,89 42,21 35,16 
23/11/17 49,13 45,13 35,52 34,48 
07/12/17 48,07 39,87 35,39 32,07 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 58 57 56 57 
Média  55 44 43 41 
Mínimo  31,69 28,92 28,06 21,67 
Máximo  75,92 73,16 69,43 62,35 
Coef. Var  0,20 0,18 0,19 0,23 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  55,4 44,5 42,9 40,9 
Mediana  58,2 45,1 40,7 39,0 
Média geométrica 54,2 43,8 42,2 39,9 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 11,0 7,8 8,4 9,3 
Méd - 1 desvpad 44,4 36,6 34,6 31,6 
Méd + 1 desvpad 66,4 52,3 51,3 50,3 
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Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  35,3 35,4 32,8 31,5 
25%  49,0 38,3 36,8 34,5 
50%  58,2 45,1 40,7 39,0 
75%  63,0 49,1 48,5 47,1 
90%  67,6 52,6 54,7 55,2 
 
 
Tabela 35- Concentração de Nitrogênio Total [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, 
W2 W3) das Wetlands com TDH de 4 dias 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/18 49,41 45,52 44,96 40,33 
06/07/18 72,97 48,59 48,20 34,02 
10/07/18 69,13 46,66 44,57 35,78 
17/07/18 71,12 44,66 41,77 35,80 
21/07/18 71,42 45,13 48,11 42,25 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  67 46 46 38 
Mínimo  49,41 44,66 41,77 34,02 
Máximo  72,97 48,59 48,2 42,25 
Coef. Var  0,15 0,03 0,06 0,09 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  66,8 46,1 45,5 37,6 
Mediana  71,1 45,5 45,0 35,8 
Média geométrica 66,1 46,1 45,5 37,5 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 9,8 1,6 2,7 3,5 
Méd - 1 desvpad 57,0 44,5 42,8 34,2 
Méd + 1 desvpad 76,6 47,7 48,2 41,1 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  57,3 44,8 42,9 34,7 
25%  69,1 45,1 44,6 35,8 
50%  71,1 45,5 45,0 35,8 
75%  71,4 46,7 48,1 40,3 
90%  72,4 47,8 48,2 41,5 
 
 
Tabela 36- Concentração Amoniacal [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 
W3) das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data Tratado W1 W2 W3 
09/09/2016 33,3 16,8 19,6 17,4 
15/09/2016 29,8 12,5 16,9 12,5 
22/09/2016 41,9 11,9 18,3 18,6 
29/09/2016 22,6 11,4 8,3 9,4 
13/10/2016 16,8 5,3 8,1 7,3 
20/10/2016 25,2 7,8 9,2 9,0 
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27/10/2016 25,3 5,7 7,6 9,6 
03/11/2016 28,3 5,9 7,6 7,0 
10/11/2016 18,2 5,6 6,7 7,3 
17/11/2016 19,0 11,5 13,7 10,9 
24/11/2016 22,7 6,4 8,7 9,5 
01/12/2016 19,9 8,4 7,8 8,7 
15/12/2016 16,8 6,7 8,7 7,3 
20/12/2016 16,8 6,7 5,6 6,2 
19/01/2017 23,5 6,2 6,7 7,6 
26/01/2017 18,5 9,0 13,7 12,9 
02/02/2017 17,9 5,3 6,7 8,1 
09/02/2017 8,1 3,9 2,5 5,6 
16/02/2017 12,3 5,6 6,4 5,3 
23/02/2017 3,9 1,4 1,1 2,5 
02/03/2017 2,5 0,8 0,6 0,3 
09/03/2017 2,5 1,1 1,4 0,6 
16/03/2017 3,1 1,4 0,8 0,6 
23/03/2017 8,1 0,8 1,1 1,7 
30/03/2017 18,8 2,2 8,7 3,6 
06/04/2017 21,3 5,0 9,0 1,4 
20/04/2017 33,3 19,3 9,8 8,7 
27/04/2017 19,3 6,4 4,2 3,1 
04/05/2017 7,3 3,9 4,2 3,1 
11/05/2017 19,3 2,2 1,1 0,8 
18/05/2017 15,1 1,1 1,4 2,2 
25/05/2017 19,3 8,1 6,7 6,4 
01/06/2017 25,8 8,4 5,9 9,5 
08/06/2017 23,0 8,4 6,4 8,1 
22/06/2017 30,5 6,7 4,2 4,8 
29/06/2017 38,9 9,5 10,4 16,5 
06/07/2017 30,5 7,8 3,1 3,4 
12/07/2017 24,6 7,3 8,1 7,6 
20/07/2017 26,6 6,4 6,7 5,6 
27/07/2017 47,3 20,2 19,3 19,3 
02/08/2017 24,4 6,2 9,8 7,0 
10/08/2017 27,7 7,3 10,1 9,0 
23/08/2017 24,9 1,1 3,9 3,1 
31/08/2017 48,7 16,0 8,7 14,6 
06/09/2017 39,2 11,5 12,6 17,9 
10/10/2017 19,9 7,3 8,7 8,1 
19/10/2017 11,2 6,7 4,2 3,9 
26/10/2017 25,5 9,5 10,1 6,7 
01/11/2017 18,2 13,7 5,9 8,7 
09/11/2017 8,7 4,2 2,5 3,1 
16/11/2017 10,9 5,3 2,0 3,9 
23/11/2017 12,3 6,2 3,9 8,1 
30/11/2017 40,3 3,9 2,5 6,2 
07/12/2017 12,3 1,4 8,1 9,2 
14/12/2017 8,1 3,9 2,5 2,8 
21/12/2017 8,1 4,2 3,9 5,3 
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Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 56 56 56 56 
Média  21 7 7 7 
Mínimo  2,52 0,84 0,56 0,28 
Máximo  48,72 20,16 19,6 19,32 
Coef. Var  0,52 0,64 0,65 0,64 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  21,0 7,0 7,1 7,3 
Mediana  19,6 6,4 6,7 7,1 
Média geométrica 17,6 5,4 5,4 5,5 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 11,0 4,4 4,6 4,7 
Méd - 1 desvpad 10,1 2,5 2,5 2,6 
Méd + 1 desvpad 32,0 11,4 11,7 11,9 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  8,1 1,4 1,4 2,0 
25%  12,3 4,1 3,9 3,6 
50%  19,6 6,4 6,7 7,1 
75%  26,0 8,4 8,8 9,0 
90%  36,1 12,2 13,2 13,7 
 
 
Tabela 37- Concentração de Amoniacal  [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 
W3) das Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
06/07/18 63,50 3,60 0,80 1,60 
10/07/18 50,50 22,90 0,40 16,10 
17/07/18 55,50 21,70 18,20 19,60 
21/07/18 55,50 20,60 0,20 27,30 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 4 4 4 4 
Média  56 17 5 16 
Mínimo  50,5 3,6 0,2 1,6 
Máximo  63,5 22,9 18,2 27,3 
Coef. Var  0,10 0,53 1,81 0,67 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  56,3 17,2 4,9 16,2 
Mediana  55,5 21,2 0,6 17,9 
Média geométrica 56,1 13,9 1,0 10,8 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 5,4 9,1 8,9 10,8 
Méd - 1 desvpad 50,9 8,1 -4,0 5,4 
Méd + 1 desvpad 61,6 26,3 13,8 26,9 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  52,0 8,7 0,3 6,0 
25%  54,3 16,4 0,4 12,5 
50%  55,5 21,2 0,6 17,9 
75%  57,5 22,0 5,2 21,5 
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90%  61,1 22,5 13,0 25,0 
 
 
Tabela 38- Concentração de NO2  [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) 
das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
30/03/16 6,0 1,0 1,0 - 
06/04/16 1,0 - 1,0 2,0 
13/04/16 1,0 - - 1,0 
27/04/16 4,0 ´- 1,0 - 
04/05/16 1,0 2,0 2,0 2,0 
11/05/16 9,0 2,0 2,0 4,0 
25/05/16 - - - 1,0 
01/06/16 - 0,0 2,0 2,0 
01/09/16 2,4 1,6 1,9 1,8 
09/09/16 3,1 2,7 3,2 3,4 
15/09/16 0,0 3,0 3,0 2,0 
22/09/16 6,0 2,0 2,0 1,0 
29/09/16 3,0 3,0 3,0 1,0 
13/10/16 5,0 0,0 0,0 3,0 
20/10/16 3,0 0,0 1,0 1,0 
27/10/16 4,0 3,0 1,0 1,0 
03/11/16 4,0 2,0 2,0 4,0 
10/11/16 2,0 2,0 5,0 1,0 
17/11/16 2,0 6,0 3,0 2,0 
24/11/16 4,0 5,0 4,0 5,0 
01/12/16 4,0 4,0 5,0 10,0 
15/12/16 1,0 5,0 2,0 2,0 
20/12/16 2,0 1,0 2,0 1,0 
19/01/17 3,0 1,0 1,4 5,0 
26/01/17 2,0 14,0 7,0 5,0 
02/02/17 3,0 3,0 4,0 6,0 
09/02/17 2,0 13,0 2,0 8,0 
16/02/17 5,0 3,0 7,0 4,0 
23/02/17 3,0 8,0 2,0 3,0 
02/03/17 4,0 2,0 5,0 3,0 
09/03/17 3,0 1,0 2,0 4,0 
16/03/17 3,0 12,0 8,0 1,0 
23/03/17 4,0 1,0 5,0 4,0 
30/03/17 3,0 3,0 5,0 2,0 
06/04/17 3,0 5,0 2,0 2,0 
20/04/17 4,0 1,0 4,0 9,0 
27/04/17 10,0 1,0 4,0 4,0 
04/05/17 3,0 9,0 3,0 5,0 
11/05/17 8,0 7,0 5,0 4,0 
18/05/17 3,0 4,0 3,0 10,0 
25/05/17 8,0 1,0 8,0 4,0 
01/06/17 5,0 2,0 1,0 1,0 
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08/06/17 2,0 6,0 5,0 4,0 
22/06/17 1,0 2,0 6,0 8,0 
29/06/17 1,0 1,0 1,0 2,0 
06/07/17 13,0 3,0 1,0 3,0 
12/07/17 2,0 16,0 3,0 10,0 
20/07/17 2,0 3,0 3,0 4,0 
27/07/17 2,0 3,0 3,0 2,0 
02/08/17 2,0 14,0 5,0 2,0 
10/08/17 3,0 4,0 7,0 1,0 
23/08/17 9,0 4,0 8,0 3,0 
31/08/17 4,0 6,0 3,0 2,0 
06/09/17 1,0 2,0 3,0 3,0 
13/09/17 6,0 2,0 3,0 3,0 
21/09/17 1,0 7,0 3,0 4,0 
28/09/17 2,0 6,0 2,0 4,0 
04/10/17 3,0 3,0 4,0 2,0 
10/10/17 3,0 7,0 5,0 2,0 
19/10/17 6,0 3,0 9,0 2,0 
26/10/17 2,0 17,0 26,0 5,0 
01/11/17 2,0 2,0 1,0 2,0 
09/11/17 1,0 3,0 6,0 5,0 
16/11/17 3,0 2,0 6,0 7,0 
23/11/17 4,0 9,0 4,0 5,0 
30/11/17 5,0 1,0 4,0 3,0 
07/12/17 6,0 5,0 4,0 3,0 
14/12/17 2,0 2,0 2,0 4,0 
21/12/17 6,0 3,0 6,0 5,0 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 67 65 67 67 
Média  4 4 4 4 
Mínimo  0 0 0 1 
Máximo  13 17 26 10 
Coef. Var  0,67 0,93 0,89 0,65 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  3,6 4,2 3,9 3,5 
Mediana  3,0 3,0 3,0 3,0 
Média geométrica - - - 2,9 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 2,4 3,9 3,4 2,3 
Méd - 1 desvpad 1,2 0,3 0,4 1,2 
Méd + 1 desvpad 6,0 8,1 7,3 5,8 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  1,0 1,0 1,0 1,0 
25%  2,0 2,0 2,0 2,0 
50%  3,0 3,0 3,0 3,0 
75%  4,0 5,0 5,0 4,0 
90%  6,0 9,0 7,0 6,4 
 
 
160 
 
Tabela 39- Concentração de NO2  [ mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) 
das Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/18 2,0 1,0 1,0 2,0 
06/07/18 0,0 1,0 1,0 0,0 
10/07/18 1,0 1,0 0,0 9,0 
17/07/18 1,0 3,0 1,0 2,0 
20/07/18 2,0 9,0 1,0 5,0 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  1 3 1 4 
Mínimo  0 1 0 0 
Máximo  2 9 1 9 
Coef. Var  0,70 1,15 0,56 0,97 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  1,2 3,0 0,8 3,6 
Mediana  1,0 1,0 1,0 2,0 
Média geométrica - 1,9 - - 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 0,8 3,5 0,4 3,5 
Méd - 1 desvpad 0,4 -0,5 0,4 0,1 
Méd + 1 desvpad 2,0 6,5 1,2 7,1 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  0,4 1,0 0,4 0,8 
25%  1,0 1,0 1,0 2,0 
50%  1,0 1,0 1,0 2,0 
75%  2,0 3,0 1,0 5,0 
90%  2,0 6,6 1,0 7,4 
 
 
Tabela 40- Concentração de NO3  [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) 
das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
30/03/16 5,5 8,8 8,0 7,6 
06/04/16 5,0 8,2 8,4 7,6 
13/04/16 5,0 7,8 6,0 7,8 
27/04/16 5,5 4,5 5,5 4,3 
04/05/16 7,2 5,6 9,0 8,6 
11/05/16 6,2 - 0,4 1,4 
25/05/16 10,0 0,2 0,2 3,2 
01/06/16 5,6 - 3,4 2,0 
01/09/16 - - 2,0 2,0 
09/09/16 2,0 - 2,0 2,0 
15/09/16 1,8 3,0 3,8 5,2 
22/09/16 1,4 5,2 3,0 4,8 
29/09/16 1,8 4,8 4,6 3,4 
13/10/16 7,4 6,2 6,4 5,8 
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20/10/16 8,4 5,8 8,0 7,2 
27/10/16 4,8 6,4 5,8 6,0 
03/11/16 6,2 6,6 6,8 5,4 
10/11/16 8,2 4,6 7,4 8,2 
17/11/16 8,4 6,4 7,6 6,2 
24/11/16 5,2 4,8 7,6 7,4 
01/12/16 5,2 5,6 5,0 4,2 
15/12/16 7,0 6,8 6,4 8,0 
20/12/16 5,8 5,2 4,2 7,2 
19/01/17 2,8 5,4 0,2 7,8 
26/01/17 8,6 7,4 5,8 7,6 
02/02/17 8,0 10,0 8,4 8,2 
09/02/17 10,8 7,0 6,4 6,6 
16/02/17 7,2 8,8 7,6 11,0 
23/02/17 7,2 7,4 9,0 7,0 
02/03/17 6,6 7,0 8,0 6,8 
09/03/17 4,0 9,2 9,2 8,4 
16/03/17 6,6 8,4 9,0 11,0 
23/03/17 2,6 9,4 8,2 7,4 
20/04/17 2,0 6,8 2,6 7,8 
27/04/17 6,8 7,0 4,8 7,2 
04/05/17 5,8 8,4 10,4 7,0 
11/05/17 6,2 10,6 7,6 8,6 
18/05/17 7,4 7,4 6,6 5,4 
25/05/17 9,4 8,2 9,6 7,6 
01/06/17 8,4 9,4 10,4 7,6 
08/06/17 7,4 8,0 9,2 10,6 
22/06/17 8,8 8,0 10,4 8,2 
29/06/17 7,6 2,6 9,8 11,0 
06/07/17 6,0 11,0 1,8 9,8 
12/07/17 4,2 7,4 8,6 9,4 
20/07/17 3,0 7,6 4,2 6,0 
27/07/17 4,6 6,6 7,0 9,8 
02/08/17 5,4 8,4 2,4 8,2 
10/08/17 4,4 9,4 9,8 11,0 
23/08/17 1,2 5,2 6,4 4,6 
31/08/17 3,0 7,4 7,0 6,0 
06/09/17 3,2 6,2 4,8 5,0 
13/09/17 9,0 9,8 8,0 6,4 
21/09/17 7,4 5,4 6,2 4,2 
28/09/17 2,8 5,4 9,2 7,4 
04/10/17 2,6 4,8 7,8 5,4 
10/10/17 3,2 7,2 8,6 5,0 
19/10/17 3,4 7,6 7,8 4,8 
26/10/17 3,6 7,4 5,4 4,4 
01/11/17 6,2 4,4 9,4 8,8 
09/11/17 4,8 9,6 8,6 6,8 
16/11/17 6,8 6,8 6,4 7,2 
23/11/17 2,4 6,4 7,6 6,6 
30/11/17 4,6 10,2 8,6 8,0 
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07/12/17 4,0 9,2 7,4 8,8 
14/12/17 9,8 8,6 8,8 7,0 
21/12/17 7,6 9,2 9,2 11,0 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 66 63 67 67 
Média  6 7 7 7 
Mínimo  1,2 0,2 0,2 1,4 
Máximo  10,8 11 10,4 11 
Coef. Var  0,42 0,29 0,39 0,33 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  5,6 7,0 6,7 6,9 
Mediana  5,7 7,2 7,4 7,2 
Média geométrica 5,0 6,5 5,6 6,4 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 2,4 2,0 2,6 2,3 
Méd - 1 desvpad 3,3 5,0 4,0 4,6 
Méd + 1 desvpad 8,0 9,1 9,3 9,1 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  2,5 4,8 2,5 4,2 
25%  3,7 5,6 5,2 5,4 
50%  5,7 7,2 7,4 7,2 
75%  7,4 8,4 8,6 8,2 
90%  8,5 9,4 9,3 9,8 
Tabela 41- Concentração de NO3   [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) 
das Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/18 8,2 9,8 10,0 9,1 
06/07/18 0,3 10,5 11,9 3,7 
10/07/18 0,6 4,3 9,1 10,5 
17/07/18 0,7 6,2 5,4 4,4 
20/07/18 1,5 10,5 2,8 5,7 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  2 8 8 7 
Mínimo  0,3 4,3 2,8 3,7 
Máximo  8,2 10,5 11,9 10,5 
Coef. Var  1,48 0,34 0,47 0,45 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  2,3 8,3 7,8 6,7 
Mediana  0,7 9,8 9,1 5,7 
Média geométrica 1,1 7,8 7,0 6,2 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 3,4 2,8 3,7 3,0 
Méd - 1 desvpad -1,1 5,4 4,2 3,7 
Méd + 1 desvpad 5,6 11,1 11,5 9,7 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  0,4 5,1 3,8 4,0 
25%  0,6 6,2 5,4 4,4 
50%  0,7 9,8 9,1 5,7 
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75%  1,5 10,5 10,0 9,1 
90%  5,5 10,5 11,1 9,9 
 
 
Tabela 42- Concentração de Fósforo [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) 
das Wetlands com TDH de 2 dias. 
Data Tratado W1 W2 W3 
27/04/2016 9,20 0,77 1,91 2,18 
04/05/2016 9,76 3,55 4,30 2,76 
01/06/2016 4,27 4,53 3,61 6,42 
09/09/2016 1,85 1,39 1,98 2,76 
15/09/2016 1,56 1,36 2,21 2,18 
22/09/2016 1,69 1,20 1,52 2,05 
29/09/2016 7,63 5,25 9,43 9,79 
13/10/2016 9,23 4,99 6,36 5,87 
20/10/2016 10,83 4,53 8,51 9,36 
27/10/2016 11,00 4,23 8,91 9,33 
03/11/2016 11,81 4,79 8,58 9,36 
10/11/2016 12,11 6,00 9,59 10,15 
17/11/2016 10,51 9,85 9,62 10,05 
24/11/2016 5,44 7,93 9,13 8,61 
01/12/2016 4,82 4,17 6,36 3,55 
15/12/2016 3,38 5,87 4,99 5,41 
20/12/2016 5,48 5,64 4,50 5,08 
19/01/2017 0,61 1,23 1,78 0,71 
26/01/2017 2,60 3,68 1,03 5,38 
02/02/2017 10,87 8,97 10,67 9,07 
09/02/2017 6,49 3,55 3,38 4,95 
16/02/2017 5,97 2,11 2,50 5,41 
23/02/2017 6,85 1,59 1,42 3,16 
02/03/2017 8,81 2,18 3,12 4,01 
09/03/2017 8,55 2,44 2,76 3,61 
16/03/2017 6,42 0,51 3,22 5,77 
23/03/2017 5,38 0,31 0,90 1,46 
20/04/2017 5,61 2,63 4,04 3,16 
27/04/2017 7,34 3,32 3,29 3,58 
04/05/2017 4,69 1,98 2,27 1,75 
11/05/2017 4,82 2,34 1,78 2,63 
18/05/2017 5,12 1,59 3,19 2,47 
25/05/2017 3,74 2,69 2,29 2,65 
01/06/2017 6,52 4,20 5,93 5,21 
08/06/2017 9,36 7,99 6,95 7,08 
22/06/2017 10,15 7,99 5,90 6,95 
29/06/2017 9,04 5,21 5,97 5,92 
06/07/2017 4,69 4,40 5,08 4,30 
12/07/2017 4,30 5,25 4,20 4,30 
20/07/2017 4,79 4,23 3,19 2,34 
27/07/2017 5,61 4,17 5,28 4,59 
02/08/2017 4,33 3,74 3,71 4,17 
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10/08/2017 4,10 2,31 2,96 2,67 
23/08/2017 8,61 6,75 7,24 6,88 
31/08/2017 3,45 1,95 2,01 2,18 
06/09/2017 2,50 1,65 2,31 2,18 
13/09/2017 2,63 1,46 2,63 1,98 
21/09/2017 2,11 1,95 1,85 1,78 
04/09/2017 1,75 1,29 1,10 1,46 
10/10/2017 2,24 1,42 1,29 1,59 
19/10/2017 2,40 1,42 1,82 1,72 
26/10/2017 2,05 1,65 1,52 1,78 
01/11/2017 2,11 1,16 0,38 1,72 
09/11/2017 2,05 1,10 1,59 2,05 
16/11/2017 2,21 1,42 1,49 3,71 
23/11/2017 2,63 1,52 1,23 1,85 
07/12/2017 3,81 3,52 3,12 2,76 
14/12/2017 2,67 2,60 2,27 9,23 
21/12/2017 3,45 3,74 3,22 2,57 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 59 59 59 59 
Média  5 3 4 4 
Mínimo  0,61 0,31 0,38 0,70 
Máximo  12,11 9,8 10,67 10,15 
Coef. Var  0,57 0,65 0,68 0,61 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  5,5 3,4 4,0 4,4 
Mediana  4,8 2,7 3,2 3,6 
Média geométrica 4,6 2,7 3,1 3,6 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 3,1 2,2 2,7 2,7 
Méd - 1 desvpad 2,4 1,2 1,3 1,7 
Méd + 1 desvpad 8,6 5,6 6,6 7,0 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  2,0 1,2 1,4 1,7 
25%  2,6 1,6 1,9 2,2 
50%  4,8 2,7 3,2 3,6 
75%  8,1 4,5 5,6 5,8 
90%  10,2 6,1 8,6 9,3 
 
Tabela 43- Concentração de Fósforo [mg L-1] no afluente (ETE) e nos efluentes (W1, W2 W3) 
das Wetlands com TDH de 4 dias. 
Data ETE W1 W2 W3 
25/06/18 6,05 4,20 1,95 5,05 
06/07/18 4,60 2,55 2,45 4,15 
10/07/18 3,60 3,50 3,20 2,90 
17/07/18 4,90 2,85 2,40 3,35 
20/07/18 5,50 2,90 3,20 3,50 
Estatística  ETE W1 W2 W3 
Núm dados 5 5 5 5 
Média  5 3 3 4 
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Mínimo  3,6 2,55 1,95 2,9 
Máximo  6,05 4,2 3,2 5,05 
Coef. Var  0,19 0,21 0,21 0,22 
Médias  ETE W1 W2 W3 
Média  4,9 3,2 2,6 3,8 
Mediana  4,9 2,9 2,5 3,5 
Média geométrica 4,9 3,1 2,6 3,7 
Variação  ETE W1 W2 W3 
Desvio padrão 0,9 0,7 0,5 0,8 
Méd - 1 desvpad 4,0 2,5 2,1 3,0 
Méd + 1 desvpad 5,9 3,9 3,2 4,6 
Percentis  ETE W1 W2 W3 
10%  4,0 2,7 2,1 3,1 
25%  4,6 2,9 2,4 3,4 
50%  4,9 2,9 2,5 3,5 
75%  5,5 3,5 3,2 4,2 
90%  5,8 3,9 3,2 4,7 
 
 
 Tabela 44-Concentração do composto Cafeína encontrado nas amostras antes a após 
aplicação no sistema Wetlands Construídos. 
Amostra 
Tempo de 
Retenção 
Concentração 
(mg L-1) 
Volume 
concentrado 
Concentração Real da 
amostra (ng L-1) 
ETE - 28/06/17  14,2 0,0029 500 59,397 
W1 - 28/06/17 14,2 0,0020 500 39,985 
W2 - 28/06/17  14,2 0,0018 500 48,621 
W3 - 28/06/17  14,2 0,0013 500 21,346 
    
 
    
ETE - 06/07/17  14,2 0,0297 500 25,407 
W1 - 06/07/17 14,2 0,0200 500 95,640 
W2 - 06/07/17 14,2 0,0243 500 38,894 
W3 - 06/07/17 14,2 0,0107 500 8,103 
    
 
    
ETE - 13/07/17  14,2 0,0127 500 13,154 
W1 - 13/07/17 14,2 0,0478 500 27,864 
W2 - 13/07/17  14,2 0,0194 500 11,734 
W3 - 13/07/17  14,2 0,0041 500 5,412 
     
ETE - 17/10/18  14,2 0,0066 100 28,882 
W1 - 17/10/18  14,2 0,0139 100 19,968 
W2 - 17/10/18  14,2 0,0059 100 18,092 
W3 - 17/10/18  14,2 0,0027 100 12,617 
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Tabela 45- Concentração do composto Ibuprofeno encontrado nas amostras antes a após 
aplicação no sistema Wetlands Construídos. 
Amostra 
Tempo de 
Retenção 
Concentração 
(mg L-1) 
Volume 
concentrado 
Concentração Real da 
amostra (ng L-1) 
ETE - 17/10/18  12,2 0,0028 100 28,471 
W1 - 17/10/18  12,2 0,0024 100 24,398 
W2 - 17/10/18  12,2 0,0020 100 20,003 
W3 - 17/10/18  12,2 0,0024 100 23,758      
ETE - 28/06/17  12,2 #NÚM! 500 #NÚM! 
W1 - 28/06/17 12,2 #NÚM! 500 #NÚM! 
W2 - 28/06/17  12,2 #NÚM! 500 #NÚM! 
W3 - 28/06/17  12,2 #NÚM! 500 #NÚM!      
ETE - 06/07/17  12,2 0,0024 500 4,820 
W1 - 06/07/17 12,2 0,0020 500 4,001 
W2 - 06/07/17 12,2 #NÚM! 500 #NÚM! 
W3 - 06/07/17 12,2 0,0020 500 4,001 
     
ETE - 13/07/17  12,2 0,0023 500 4,657 
W1 - 13/07/17 12,2 0,0027 500 5,316 
W2 - 13/07/17  12,2 0,0038 500 7,533 
W3 - 13/07/17  12,2 0,0024 500 4,722 
 
Tabela 46 - Concentração do composto Diclofenaco encontrado nas amostras antes a após 
aplicação no sistema Wetlands Construídos 
Amostra 
Tempo de 
Retenção 
Concentração 
(mg L-1) 
Volume 
concentrado 
Concentração Real da 
amostra (ng L-1) 
ETE - 28/06/17  17,3 0,0141 500 28,1770 
W1 - 28/06/17 17,3 0,0132 500 26,3640 
W2 - 28/06/17  17,3 0,0123 500 24,6472 
W3 - 28/06/17  17,3 0,0103 500 20,5971      
ETE - 06/07/17  17,3 0,0131 500 26,1146 
W1 - 06/07/17 17,3 0,0086 500 17,1039 
W2 - 06/07/17 17,3 0,0093 500 18,5232 
W3 - 06/07/17 17,3 0,0088 500 17,5966      
ETE - 13/07/17  17,3 0,0121 500 24,1046 
W1 - 13/07/17 17,3 0,0101 500 20,1167 
W2 - 13/07/17  17,3 0,0139 500 27,8458 
W3 - 13/07/17  17,3 0,0130 500 26,0207 
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ETE - 17/10/18  17,3 0,0077 100 76,5198 
W1 - 17/10/18  17,3 0,0069 100 69,2159 
W2 - 17/10/18  17,3 0,0067 100 66,6649 
W3 - 17/10/18  17,3 0,0074 100 73,5949 
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11 ANEXO I - RELATÓRIO ESTATÍSTICO DE LINEARIDADE DA 
CURVA DO COMPOSTO IBUPROFENO 
 
A linearidade de um procedimento analítico é a sua capacidade de obter resultados 
que sejam diretamente proporcionais à concentração de um analito em uma amostra. 
 
Coleta de Dados 
A seguir, apresentamos os dados coletados. 
 
Concentração Área 
0,1 1208415 
0,2 2368741 
0,005 112059 
0,15 1834368 
0,05 630110 
0,25 3107172 
0,05 635963 
0,1 1209758 
0,005 108451 
0,15 1877297 
0,25 3097874 
0,05 620604 
0,2 2408103 
0,1 1201516 
0,2 2403475 
0,25 3092569 
0,15 1835249 
0,005 109637 
Tabela 1: Conjunto de dados para Linearidade. 
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Método dos Mínimos Quadrados Ordinários: Estimação 
O Método dos Mínimos Quadrados é uma eficiente estratégia de estimação dos 
parâmetros da regressão e sua aplicação não é limitada apenas às relações lineares. Nesta seção 
utilizamos o Método dos Mínimos Quadrados Ordinários. 
 
Teste do Coeficiente Angular 
Para avaliar a significância do modelo utilizamos o teste F da ANOVA. Neste caso, 
testamos as hipóteses: 
H0: coeficiente angular igual a zero; 
H1: coeficiente angular diferente de zero. 
 
 G.L. Soma de Quadrados Quadrado Médio Estat. F P-valor 
Concentracao 1 18702182310986,1 18702182310986,1 13532,2808 0 
Resíduos 16 22112674258,2089 1382042141,138   
Tabela 2: Tabela da ANOVA 
 
Como P-valor (0) do teste F da ANOVA é menor que 0,05 (conforme especificado) rejeitamos 
a hipótese nula (coeficiente angular zero) ao nível de significância de 5%. 
 
Mínimo 1Q Mediana Média 3Q Máximo 
-77150 -28360 -2375 0 29680 55870 
Tabela 3: Análise exploratória (resíduos) 
 
As estimativas dos parâmetros (coeficientes de regressão) são respectivamente: 
 Estimativa Desvio Padrão Estat.t P-valor 
Intercepto 24220,5188 15758,4803 1,537 0,1438 
Concentracao 12108340,6892 104087,6328 116,3283 0 
Tabela 4: Coeficientes 
 
 Limite Inferior Limite Superior 
Intercepto -9185,9671 57627,0048 
Concentracao 11887684,7648 12328996,6136 
Tabela 5: Intervalo de confiança para os parâmetros 
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Teste do Intercepto (Coeficiente Linear) 
Para avaliarmos o intercepto (coeficiente linear) utilizamos a estatística t de 
Student. Neste caso, testamos as hipóteses: 
H0: intercepto (coeficiente linear) igual a zero; 
H1: intercepto diferente de zero. 
Como P-valor (0,1438) do teste t é maior que 0,05, não rejeitamos a hipótese nula 
(intercepto igual a zero) ao nível de significância de 5%. 
 
Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
 
Concentração Área Impacto do Coeficiente Linear (%) 
0,1 1208415 2,0043 
0,2 2368741 1,0225 
0,005 112059 21,6141 
0,15 1834368 1,3204 
0,05 630110 3,8439 
0,25 3107172 0,7795 
0,05 635963 3,8085 
0,1 1209758 2,0021 
0,005 108451 22,3331 
0,15 1877297 1,2902 
0,25 3097874 0,7818 
0,05 620604 3,9027 
0,2 2408103 1,0058 
0,1 1201516 2,0158 
0,2 2403475 1,0077 
0,25 3092569 0,7832 
0,15 1835249 1,3197 
0,005 109637 22,0916 
Tabela 6: Tabela Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
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Coeficiente de Correlação de Pearson 
O coeficiente de correlação de Pearson mede o grau de proporcionalidade entre a variável 
explicativa e a variável resposta. 
 
Desvio Padrão dos Resíduos Graus de Liberdade R^2 Coeficiente de Correlação 
37175,8274 16 0,9988 0,9994 
Tabela 7: Medida Descritiva da Qualidade do Ajuste 
 
Como o coeficiente de correlação (0.9994) é maior que 0.99 (conforme especificado), 
concluímos que existe uma relação linear adequada. 
 
Análise Gráfica 
 
Diagrama de Dispersão 
O diagrama de dispersão é um gráfico que permite a visualização de uma possível associação 
entre variáveis quantitativas. 
 
Figura 1: Diagrama de Dispersão 
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DIAGNÓSTICO DOS RESÍDUOS DO MODELO 
 
Figura 2: Gráfico da Análise dos Resíduos. 
 
 Estatística P-valor 
Anderson-Darling 0,2254 0,7879 
Tabela 8: Teste de Normalidade 
 
H0: a distribuição dos resíduos é Normal; 
H1: a distribuição dos resíduos não é Normal. 
Como P-valor (0,7879) do teste de Anderson-Darling é maior que 0,05, não rejeitamos a 
hipótese de normalidade dos resíduos ao nível de significância de 5%. 
 
Avaliação da Homocedasticidade:  Teste de Cochran 
Para avaliarmos a homocedasticidade da variância realizamos o seguinte teste de 
hipóteses: 
H0: Variâncias dos níveis são iguais; 
H1: Pelo menos uma variância diferente. 
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A seguir, apresentamos o teste de Teste de Cochran. 
Estatística GL P.valor 
0,5006 3 0,1864 
Tabela 9: Teste de Homocedasticidade - Cochran 
 
Como P-valor (0.1864) do Teste de Cochran é maior que 0,05 (conforme proposto), 
não rejeitamos a hipótese de igualdade das variâncias ao nível de significância de 5%. Logo, 
temos um modelo homocedástico. 
 
Valores Extremos na resposta 
Nesta seção, vamos avaliar os valores extremos na resposta. Para isto, avaliamos os 
resíduos padronizados e os resíduos studentizados. 
Resíduos 
Como critério, será considerado valores extremos na resposta, as observações com 
resíduos padronizados e/ou studentizados maiores que 3. 
 
N.Obs Concentracao Resíduos 
Resíduos 
Studentizados 
Resíduos 
Padronizados 
1 0,1 
-
26639,5878 
-0,7285 -0,7394 
2 0,2 
-
77147,6567 
-2,5272 -2,1859 
3 0,005 27296,7777 0,7967 0,806 
4 0,15 -6103,6222 -0,1641 -0,1694 
5 0,05 472,4467 0,013 0,0134 
6 0,25 55866,3089 1,7613 1,6559 
7 0,05 6325,4467 0,1739 0,1794 
8 0,1 
-
25296,5878 
-0,6906 -0,7021 
9 0,005 23688,7777 0,6878 0,6994 
10 0,15 36825,3778 1,0233 1,0218 
11 0,25 46568,3089 1,4239 1,3803 
12 0,05 -9033,5533 -0,2486 -0,2562 
13 0,2 
-
37785,6567 
-1,0759 -1,0706 
14 0,1 
-
33538,5878 
-0,9268 -0,9309 
15 0,2 
-
42413,6567 
-1,2199 -1,2017 
16 0,25 41263,3089 1,2438 1,2231 
17 0,15 -5222,6222 -0,1404 -0,1449 
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18 0,005 24874,7777 0,7234 0,7345 
Tabela 10: Tabela de Resumo da Análise dos Resíduos 
 
Figura 3: Análise dos Resíduos (Padronizados). 
 
Figura 4: Análise dos Resíduos (Studentizados). 
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Neste item podemos observar dos gráficos Res. Padronizado vs Valores Ajustados 
Res. Studentizado vs Valores Ajustados que não foi detectado valores extremos. 
 
Pontos Influentes 
Um ponto é influente se sua exclusão do ajuste da regressão causa uma mudança 
substancial nos valores ajustados. A seguir, apresentamos três tipos de pontos influentes, são 
eles a distância de Cook, DFBETA e DFFITS. O DFBETA avalia a influência do ponto no 
coeficiente angular. O DFFITS avalia a influência do ponto no ajuste da curva. A distância de 
Cook avalia ponto de alavanca com resíduo padronizado alto. Os critérios para análise dos 
pontos influentes são dados por: 
 
Diagnóstico Fórmula Valor 
DFFITS 2* raíz ((p+1)/n) 0,67 
DCOOK 4/n 0,2222 
DFBETA 2/raíz(n) 0,47 
Tabela 11: Critério 
 
 
Figura 5: Gráfico da Análise dos Pontos Influentes (DFFIT). 
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Figura 6: Gráfico da Análise dos Pontos Influentes (DCOOK). 
 
Observações DFFITS Critério 
2 -0,84 ± 0.67 
6 0,82 ± 0.67 
Tabela 12: Análise dos Pontos Influentes (DFFIT). 
 
Observações DCOOK Critério 
2 0,2615 0,2222 
6 0,2937 0,2222 
Tabela 13: Análise dos Pontos Influentes (DCOOK). 
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Observações DFBETA Critério 
2 -0,5528 0,4714 
6 0,6747 0,4714 
11 0,5455 0,4714 
16 0,4765 0,4714 
Tabela 14: Pontos Influentes (DFBETA). 
 
Teste de Independência 
Neste item testamos a independência das observações através do seguinte teste de 
hipóteses: 
H0: Observações são independentes; 
H1: Observações não são independentes. 
 
Estatística P-valor 
1,7136 0,2865 
Tabela 15: Teste de Independência - Durbin-Watson 
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Como P-valor (0,2865) do teste de Durbin-Watson é maior que 0,05. Logo,não 
rejeitamos a hipótese de independência das observações ao nível de significância de 5%. 
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12 ANEXO II - RELATÓRIO ESTATÍSTICO DE LINEARIDADE DA 
CURVA DO COMPOSTO CAFEÍNA 
 
A linearidade de um procedimento analítico é a sua capacidade de obter resultados 
que sejam diretamente proporcionais à concentração de um analito em uma amostra. 
 
Coleta de Dados 
A seguir, apresentamos os dados coletados. 
 
Concentração Área 
0,05 855465 
0,01 195349 
0,5 9552642 
0,01 193916 
0,2 3790691 
0,01 181239 
0,1 2107181 
0,2 3848769 
0,4 7755585 
0,5 9611427 
0,05 869813 
0,5 9613186 
0,4 7752817 
0,05 866100 
0,4 7734541 
0,1 2114900 
0,2 3883111 
0,1 1960749 
Tabela 16: Conjunto de dados para Linearidade. 
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Método dos Mínimos Quadrados Ordinários: Estimação 
O Método dos Mínimos Quadrados é uma eficiente estratégia de estimação dos 
parâmetros da regressão e sua aplicação não é limitada apenas às relações lineares. Nesta seção 
utilizamos o Método dos Mínimos Quadrados Ordinários. 
 
Teste do Coeficiente Angular 
Para avaliar a significância do modelo utilizamos o teste F da ANOVA. Neste caso, 
testamos as hipóteses: 
H0: coeficiente angular igual a zero; 
H1: coeficiente angular diferente de zero. 
 
 G.L. Soma de Quadrados Quadrado Médio Estat. F P-valor 
Concentracao 1 220229826155342 220229826155342 30270,6183 0 
Resíduos 16 116405855274,195 7275365954,6372   
Tabela 17: Tabela da ANOVA 
 
Como P-valor (0) do teste F da ANOVA é menor que 0,05 (conforme especificado) rejeitamos 
a hipótese nula (coeficiente angular zero) ao nível de significância de 5%. 
 
Mínimo 1Q Mediana Média 3Q Máximo 
-113000 -69700 -6181 0 33390 183700 
Tabela 18: Análise exploratória (resíduos) 
 
As estimativas dos parâmetros (coeficientes de regressão) são respectivamente: 
 Estimativa Desvio Padrão Estat.t P-valor 
Intercepto 5742,1864 30729,9171 0,1869 0,8541 
Concentracao 19255058,6364 110671,093 173,9845 0 
Tabela 19: Coeficientes 
 
 Limite Inferior Limite Superior 
Intercepto -59402,3277 70886,7004 
Concentracao 19020446,3998 19489670,873 
Tabela 20: Intervalo de confiança para os parâmetros 
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Teste do Intercepto (Coeficiente Linear) 
Para avaliarmos o intercepto (coeficiente linear) utilizamos a estatística t de 
Student. Neste caso, testamos as hipóteses: 
H0: intercepto (coeficiente linear) igual a zero; 
H1: intercepto diferente de zero. 
Como P-valor (0,8541) do teste t é maior que 0,05, não rejeitamos a hipótese nula 
(intercepto igual a zero) ao nível de significância de 5%. 
 
Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
Concentracao Area Impacto do Coeficiente Linear (%) 
0,05 855465 0,6712 
0,01 195349 2,9395 
0,5 9552642 0,0601 
0,01 193916 2,9612 
0,2 3790691 0,1515 
0,01 181239 3,1683 
0,1 2107181 0,2725 
0,2 3848769 0,1492 
0,4 7755585 0,074 
0,5 9611427 0,0597 
0,05 869813 0,6602 
0,5 9613186 0,0597 
0,4 7752817 0,0741 
0,05 866100 0,663 
0,4 7734541 0,0742 
0,1 2114900 0,2715 
0,2 3883111 0,1479 
0,1 1960749 0,2929 
Tabela 21: Tabela Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
 
Coeficiente de Correlação de Pearson 
O coeficiente de correlação de Pearson mede o grau de proporcionalidade entre a 
variável explicativa e a variável resposta. 
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Desvio Padrão dos Resíduos Graus de Liberdade R^2 Coeficiente de Correlação 
85295,7558 16 0,9995 0,9997 
Tabela 22: Medida Descritiva da Qualidade do Ajuste 
 
Como o coeficiente de correlação (0.9997) é maior que 0.99 (conforme 
especificado), concluímos que  existe uma relação linear adequada. 
 
Análise Gráfica 
Diagrama de Dispersão 
O diagrama de dispersão é um gráfico que permite a visualização de uma possível 
associação entre variáveis quantitativas. 
 
Figura 7: Diagrama de Dispersão 
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DIAGNÓSTICO DOS RESÍDUOS DO MODELO. 
 
Figura 8: Gráfico da Análise dos Resíduos. 
 
 Estatística P-valor 
Anderson-Darling 0,6172 0,0913 
Tabela 23: Teste de Normalidade 
 
H0: a distribuição dos resíduos é Normal; 
H1: a distribuição dos resíduos não é Normal. 
Como P-valor (0,0913) do teste de Anderson-Darling é maior que 0,05, não rejeitamos a 
hipótese de normalidade dos resíduos ao nível de significância de 5%. 
 
Avaliação da Homocedasticidade:  Teste de Cochran 
Para avaliarmos a homocedasticidade da variância realizamos o seguinte teste de 
hipóteses: 
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H0: Variâncias dos níveis são iguais; 
H1: Pelo menos uma variância diferente. 
A seguir, apresentamos o teste de Teste de Cochran. 
Estatística GL P.valor 
0,676 3 0,0214 
Tabela 24: Teste de Homocedasticidade - Cochran 
 
Como P-valor (0.0214) do Teste de Cochran é menor que 0,05 (conforme proposto), 
rejeitamos a hipótese de igualdade das variâncias ao nível de significância de 5%. Logo, temos 
um modelo heterocedástico. 
 
Método dos Mínimos Quadrados Ponderados: Estimação 
Como rejeitamos a hipótese de homocedasticidade, aplicamos o método dos 
mínimos quadrados ponderados, com fator de ponderação w =  ((1/s^2)/SOMA(1/s^2))*p em 
que s é a estimativa do desvio padrão e p é o número de concentrações no modelo, definidos 
segundos critérios estabelecidos.  A seguir, aplicamos o modelo de regressão ponderado. 
 
Teste do Coeficiente Angular 
Para avaliar a significância do modelo utilizamos o teste F da ANOVA. Neste caso, 
testamos as hipóteses: 
H0: coeficiente angular igual a zero; 
H1: coeficiente angular diferente de zero. 
 
 G.L. Soma de Quadrados Quadrado Médio Estat. F P-valor 
Concentracao 1 156637550484758 156637550484758 54581,8129 0 
Resíduos 16 45916408287,1162 2869775517,9448   
Tabela 25: Tabela da ANOVA 
 
Mínimo 1Q Mediana Média 3Q Máximo 
-97893,0114 -24804,9806 9764,1666 2167,6841 30636,1127 83939,4996 
Tabela 26: Análise exploratória (resíduos) 
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As estimativas dos parâmetros (coeficientes de regressão) são respectivamente: 
 Estimativa Desvio Padrão Estat.t P-valor 
Intercepto -54767,2536 15427,4963 -3,55 0,0027 
Concentracao 19448877,0932 83247,3761 233,6275 0 
Tabela 27: Coeficientes 
 
 Limite Inferior Limite Superior 
Intercepto -87472,0848 -22062,4224 
Concentracao 19272400,5396 19625353,6469 
Tabela 28: Intervalo de confiança para os parâmetros 
 
Como P-valor (0) do teste F da ANOVA é menor que 0,05 (conforme especificado) 
não rejeitamos a significância do modelo linear ao nível 5%. 
 
Teste do Intercepto (Coeficiente Linear) 
Para avaliarmos o intercepto (coeficiente linear) utilizamos a estatística t de 
Student. Neste caso, testamos as hipóteses: 
H0: intercepto (coeficiente linear) igual a zero; 
H1: intercepto diferente de zero. 
Como P-valor (0,0027) do teste t é menor que 0,05, não rejeitamos a significância 
do intercepto ao nível 5%. 
 
Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
Concentracao Area Impacto do Coeficiente Linear (%) 
0,05 855465 6,402 
0,01 195349 28,0356 
0,5 9552642 0,5733 
0,01 193916 28,2428 
0,2 3790691 1,4448 
0,01 181239 30,2182 
0,1 2107181 2,5991 
0,2 3848769 1,423 
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0,4 7755585 0,7062 
0,5 9611427 0,5698 
0,05 869813 6,2964 
0,5 9613186 0,5697 
0,4 7752817 0,7064 
0,05 866100 6,3234 
0,4 7734541 0,7081 
0,1 2114900 2,5896 
0,2 3883111 1,4104 
0,1 1960749 2,7932 
Tabela 29: Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
 
Coeficiente de Correlação de Pearson 
O coeficiente de correlação de Pearson mede o grau de proporcionalidade entre a 
variável explicativa e a variável resposta. 
 
Desvio Padrão dos Resíduos Graus de Liberdade R^2 Coeficiente de Correlação 
53570,2858 16 0,9997 0,9999 
Tabela 30: Medida Descritiva da Qualidade do Ajuste 
 
Como o coeficiente de correlação (0,9999) é maior que 0.99 (conforme 
especificado), concluímos que  existe uma relação linear adequada. 
 
Análise Gráfica 
Diagrama de Dispersão 
O diagrama de dispersão é um gráfico que permite a visualização de uma possível 
associação entre variáveis quantitativas. 
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Figura 9: Diagrama de Dispersão 
 
DIAGNÓSTICO DOS RESÍDUOS DO MODELO. 
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 Estatística P-valor 
Anderson-Darling 0,3381 0,4618 
Tabela 31: Teste de Normalidade 
 
H0: a distribuição dos resíduos é Normal; 
H1: a distribuição dos resíduos não é Normal. 
Como P-valor (0,4618) do Anderson-Darling é maior que 0,05 ,não rejeitamos a 
hipótese de normalidade dos resíduos. 
 
Avaliação da Homocedasticidade:  Teste de Cochran 
Para avaliarmos a homocedasticidade da variância realizamos o seguinte teste de 
hipóteses: 
H0: Variâncias dos níveis são iguais; 
H1: Pelo menos uma variância diferente. 
A seguir, apresentamos o teste de Teste de Cochran. 
 
Estatística GL P.valor 
0,1667 3 1 
Tabela 32: Teste de Homocedasticidade - Cochran 
 
Como P-valor (1) do Teste de Cochran é maior que 0,05 (conforme proposto), não 
rejeitamos a hipótese de igualdade das variâncias ao nível de significância de 5%. Logo, temos 
um modelo homocedástico. 
 
Valores Extremos na resposta 
Nesta seção, vamos avaliar os valores extremos na resposta. Para isto, avaliamos os resíduos 
padronizados e os resíduos studentizados. 
 
Resíduos 
Como critério, será considerado valores extremos na resposta, as observações com resíduos 
padronizados e/ou studentizados maiores que 3. 
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N.Obs Concentracao Pesos Resíduos 
Resíduos 
Studentizados 
Resíduos 
Padronizados 
1 0,05 2,4761 
-
97893,0114 
-2,221 -1,9898 
2 0,01 2,277 83939,4996 1,8551 1,7279 
3 0,5 0,1156 
-
39798,2963 
-0,7517 -0,7621 
4 0,01 2,277 81777,1637 1,7968 1,6834 
5 0,2 0,0629 -11116,809 -0,2017 -0,208 
6 0,01 2,277 62648,1112 1,3191 1,2896 
7 0,1 0,0182 29284,9643 0,5346 0,5469 
8 0,2 0,0629 3451,8583 0,0625 0,0646 
9 0,4 1,0502 31565,3054 0,6812 0,6929 
10 0,5 0,1156 
-
19807,2087 
-0,3689 -0,3793 
11 0,05 2,4761 
-
75315,7283 
-1,6045 -1,5309 
12 0,5 0,1156 
-
19209,0234 
-0,3577 -0,3678 
13 0,4 1,0502 28728,6578 0,6183 0,6306 
14 0,05 2,4761 
-
81158,3163 
-1,7534 -1,6497 
15 0,4 1,0502 9999,4047 0,2129 0,2195 
16 0,1 0,0182 30326,3818 0,554 0,5664 
17 0,2 0,0629 12066,4313 0,219 0,2258 
18 0,1 0,0182 9528,9285 0,1725 0,178 
Tabela 33: Tabela de Resumo da Análise dos Resíduos 
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Figura 10: Análise dos Resíduos (Padronizados). 
 
Figura 11: Análise dos Resíduos (Studentizados). 
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Neste item podemos observar dos gráficos Res. Padronizado vs Valores Ajustados 
Res. Studentizado vs Valores Ajustados que não foi detectado valores extremos. 
 
Pontos Influentes 
 
Um ponto é influente se sua exclusão do ajuste da regressão causa uma mudança 
substancial nos valores ajustados. A seguir, apresentamos três tipos de pontos influentes, são 
eles a distância de Cook, DFBETA e DFFITS. O DFBETA avalia a influência do ponto no 
coeficiente angular. O DFFITS avalia a influência do ponto no ajuste da curva. A distância de 
Cook avalia ponto de alavanca com resíduo padronizado alto. Os critérios para análise dos 
pontos influentes são dados por: 
 
Diagnóstico Fórmula Valor 
DFFITS 2* raíz ((p+1)/n) 0,67 
DCOOK 4/n 0,2222 
DFBETA 2/raíz(n) 0,47 
Tabela 34: Critério 
 
 
Figura 12: Gráfico da Análise dos Pontos Influentes (DFFIT). 
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Figura 13: Gráfico da Análise dos Pontos Influentes (DCOOK). 
 
Observações DFFITS Critério 
1 -0,96 ± 0.67 
2 0,86 ± 0.67 
4 0,84 ± 0.67 
11 -0,69 ± 0.67 
14 -0,76 ± 0.67 
Tabela 35: Análise dos Pontos Influentes (DFFIT). 
 
Observações DCOOK Critério 
1 0,3677 0,2222 
2 0,3226 0,2222 
4 0,3062 0,2222 
14 0,2527 0,2222 
Tabela 36: Análise dos Pontos Influentes (DCOOK). 
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Teste de Independência 
Neste item testamos a independência das observações através do seguinte teste de 
hipóteses: 
H0: Observações são independentes; 
H1: Observações não são independentes. 
 
Estatística GL P-valor 
2,3553 1 0,1249 
Tabela 37: Teste de Independência - Breusch-Godfrey (Estatística Chi^2) 
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Como P-valor (0,1249) do teste de Breusch-Godfrey é maior que 0,05. Logo, não 
rejeitamos a hipótese de independência das observações ao nível de significância de 5%. 
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13 ANEXO III - RELATÓRIO ESTATÍSTICO DE LINEARIDADE DA 
CURVA DO COMPOSTO DICLOFENACO 
 
A linearidade de um procedimento analítico é a sua capacidade de obter resultados 
que sejam diretamente proporcionais à concentração de um analito em uma amostra. 
 
Coleta de Dados 
A seguir, apresentamos os dados coletados. 
Concentração Área 
0,098 30219 
0,196 66586 
0,0049 1607 
0,0245 5579 
0,049 12383 
0,0245 4707 
0,049 12799 
0,0049 1807 
0,049 12816 
0,098 32664 
0,0049 1539 
0,098 28893 
0,196 56608 
0,0245 4704 
0,196 64504 
Tabela 38: Conjunto de dados para Linearidade. 
 
Método dos Mínimos Quadrados Ordinários: Estimação 
O Método dos Mínimos Quadrados é uma eficiente estratégia de estimação dos 
parâmetros da regressão e sua aplicação não é limitada apenas às relações lineares. Nesta seção 
utilizamos o Método dos Mínimos Quadrados Ordinários. 
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Teste do Coeficiente Angular 
Para avaliar a significância do modelo utilizamos o teste F da ANOVA. Neste caso, 
testamos as hipóteses: 
H0: coeficiente angular igual a zero; 
H1: coeficiente angular diferente de zero. 
 
 G.L. Soma de Quadrados Quadrado Médio Estat. F P-valor 
Concentracao 1 7503098955,5779 7503098955,5779 1136,0279 0 
Resíduos 13 85860815,7555 6604678,135   
Tabela 39: Tabela da ANOVA 
 
Como P-valor (0) do teste F da ANOVA é menor que 0,05 (conforme especificado) rejeitamos 
a hipótese nula (coeficiente angular zero) ao nível de significância de 5%. 
 
Mínimo 1Q Mediana Média 3Q Máximo 
-5692 -1416 -543,6 0 2105 4286 
Tabela 40: Análise exploratória (resíduos) 
 
As estimativas dos parâmetros (coeficientes de regressão) são respectivamente: 
 Estimativa Desvio Padrão Estat.t P-valor 
Intercepto -1902,7783 981,9671 -1,9377 0,0747 
Concentracao 327565,946 9718,6119 33,705 0 
Tabela 41: Coeficientes 
 
 Limite Inferior Limite Superior 
Intercepto -4024,1893 218,6327 
Concentracao 306570,1616 348561,7305 
Tabela 42: Intervalo de confiança para os parâmetros 
 
Teste do Intercepto (Coeficiente Linear) 
Para avaliarmos o intercepto (coeficiente linear) utilizamos a estatística t de 
Student. Neste caso, testamos as hipóteses: 
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H0: intercepto (coeficiente linear) igual a zero; 
H1: intercepto diferente de zero. 
Como P-valor (0,0747) do teste t é maior que 0,05, não rejeitamos a hipótese nula 
(intercepto igual a zero) ao nível de significância de 5%. 
 
Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
Concentracao Area Impacto do Coeficiente Linear (%) 
0,098 30219 6,2966 
0,196 66586 2,8576 
0,0049 1607 118,4056 
0,0245 5579 34,1061 
0,049 12383 15,3661 
0,0245 4707 40,4244 
0,049 12799 14,8666 
0,0049 1807 105,3004 
0,049 12816 14,8469 
0,098 32664 5,8253 
0,0049 1539 123,6373 
0,098 28893 6,5856 
0,196 56608 3,3613 
0,0245 4704 40,4502 
0,196 64504 2,9499 
Tabela 43: Tabela Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
 
Coeficiente de Correlação de Pearson 
O coeficiente de correlação de Pearson mede o grau de proporcionalidade entre a 
variável explicativa e a variável resposta. 
 
Desvio Padrão dos Resíduos Graus de Liberdade R^2 Coeficiente de Correlação 
2569,9568 13 0,9887 0,9943 
Tabela 44: Medida Descritiva da Qualidade do Ajuste 
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Como o coeficiente de correlação (0.9943) é maior que 0.99 (conforme 
especificado), concluímos que existe uma relação linear adequada. 
 
Análise Gráfica 
 
Diagrama de Dispersão 
O diagrama de dispersão é um gráfico que permite a visualização de uma possível 
associação entre variáveis quantitativas. 
 
Figura 14: Diagrama de Dispersão 
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DIAGNÓSTICO DOS RESÍDUOS DO MODELO. 
 
Figura 15: Gráfico da Análise dos Resíduos. 
 
 Estatística P-valor 
Anderson-Darling 0,6229 0,0848 
Tabela 45: Teste de Normalidad 
 
H0: a distribuição dos resíduos é Normal; 
H1: a distribuição dos resíduos não é Normal. 
Como P-valor (0,0848) do teste de Anderson-Darling é maior que 0,05, não 
rejeitamos a hipótese de normalidade dos resíduos ao nível de significância de 5%. 
 
Avaliação da Homocedasticidade:  Teste de Cochran 
Para avaliarmos a homocedasticidade da variância realizamos o seguinte teste de hipóteses: 
H0: Variâncias dos níveis são iguais; 
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H1: Pelo menos uma variância diferente. 
A seguir, apresentamos o teste de Teste de Cochran. 
 
Estatística GL P.valor 
0,874 3 0,0013 
Tabela 46: Teste de Homocedasticidade – Cochran 
 
Como P-valor (0.0013) do Teste de Cochran é menor que 0,05 (conforme proposto), 
rejeitamos a hipótese de igualdade das variâncias ao nível de significância de 5%. Logo, temos 
um modelo heterocedástico. 
 
Método dos Mínimos Quadrados Ponderados: Estimação 
Como rejeitamos a hipótese de homocedasticidade, aplicamos o método dos 
mínimos quadrados ponderados, com fator de ponderação w =  ((1/s^2)/SOMA(1/s^2))*p em 
que s é a estimativa do desvio padrão e p é o número de concentrações no modelo, definidos 
segundos critérios estabelecidos.  A seguir, aplicamos o modelo de regressão ponderado. 
 
Teste do Coeficiente Angular 
Para avaliar a significância do modelo utilizamos o teste F da ANOVA. Neste caso, 
testamos as hipóteses: 
H0: coeficiente angular igual a zero; 
H1: coeficiente angular diferente de zero. 
 
 G.L. Soma de Quadrados Quadrado Médio Estat. F P-valor 
Concentracao 1 375520890,1116 375520890,1116 882,5245 0 
Resíduos 13 5531598,8998 425507,6077   
Tabela 47: Tabela da ANOVA 
 
Mínimo 1Q Mediana Média 3Q Máximo 
-955,3746 -448,2216 152,369 123,7539 671,7813 1007,6758 
Tabela 48: Análise exploratória (resíduos) 
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As estimativas dos parâmetros (coeficientes de regressão) são respectivamente: 
 Estimativa Desvio Padrão Estat.t P-valor 
Intercepto 273,4488 220,5247 1,24 0,2369 
Concentracao 255669,4627 8606,28 29,7073 0 
Tabela 49: Coeficientes 
 
 Limite Inferior Limite Superior 
Intercepto -202,9659 749,8634 
Concentracao 237076,7251 274262,2003 
Tabela 50: Intervalo de confiança para os parâmetros 
 
Como P-valor (0) do teste F da ANOVA é menor que 0,05 (conforme especificado) 
não rejeitamos a significância do modelo linear ao nível 5%. 
 
Teste do Intercepto (Coeficiente Linear) 
Para avaliarmos o intercepto (coeficiente linear) utilizamos a estatística t de 
Student. Neste caso, testamos as hipóteses: 
H0: intercepto (coeficiente linear) igual a zero; 
H1: intercepto diferente de zero. 
Como P-valor (0,2369) do teste t é maior que 0,05,  rejeitamos a significância do 
intercepto ao nível 5%. 
 
Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
Concentracao Area Impacto do Coeficiente Linear (%) 
0,098 30219 0,9049 
0,196 66586 0,4107 
0,0049 1607 17,0161 
0,0245 5579 4,9014 
0,049 12383 2,2083 
0,0245 4707 5,8094 
0,049 12799 2,1365 
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0,0049 1807 15,1327 
0,049 12816 2,1337 
0,098 32664 0,8372 
0,0049 1539 17,768 
0,098 28893 0,9464 
0,196 56608 0,4831 
0,0245 4704 5,8131 
0,196 64504 0,4239 
Tabela 51: Impacto do Coeficiente Linear (Intercepto) 
 
Coeficiente de Correlação de Pearson 
O coeficiente de correlação de Pearson mede o grau de proporcionalidade entre a 
variável explicativa e a variável resposta. 
 
Desvio Padrão dos Resíduos Graus de Liberdade R^2 Coeficiente de Correlação 
652,3094 13 0,9855 0,9927 
Tabela 52: Medida Descritiva da Qualidade do Ajuste 
 
Como o coeficiente de correlação (0,9927) é maior que 0.99 (conforme 
especificado), concluímos que  existe uma relação linear adequada. 
 
Análise Gráfica 
 
Diagrama de Dispersão 
 
O diagrama de dispersão é um gráfico que permite a visualização de uma possível 
associação entre variáveis quantitativas. 
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Figura 16: Diagrama de Dispersão 
 
DIAGNÓSTICO DOS RESÍDUOS DO MODELO 
 
204 
 
 Estatística P-valor 
Anderson-Darling 0,3403 0,447 
Tabela 53: Teste de Normalidade 
 
H0: a distribuição dos resíduos é Normal; 
H1: a distribuição dos resíduos não é Normal. 
Como P-valor (0,447) do Anderson-Darling é maior que 0,05 ,não rejeitamos a 
hipótese de normalidade dos resíduos. 
 
Avaliação da Homocedasticidade:  Teste de Cochran 
Para avaliarmos a homocedasticidade da variância realizamos o seguinte teste de 
hipóteses: 
H0: Variâncias dos níveis são iguais; 
H1: Pelo menos uma variância diferente. 
A seguir, apresentamos o teste de Teste de Cochran. 
 
Estatística GL P.valor 
0,2 3 1 
Tabela 54: Teste de Homocedasticidade - Cochran 
 
Como P-valor (1) do Teste de Cochran é maior que 0,05 (conforme proposto), não 
rejeitamos a hipótese de igualdade das variância ao nível de significância de 5%. Logo, temos 
um modelo homocedástico. 
 
Valores Extremos na resposta 
Nesta seção, vamos avaliar os valores extremos na resposta. Para isto, avaliamos os 
resíduos padronizados e os resíduos studentizados. 
 
Resíduos 
Como critério, será considerado valores extremos na resposta, as observações com 
resíduos padronizados e/ou studentizados maiores que 3. 
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N.Obs Concentracao Pesos Resíduos 
Resíduos 
Studentizados 
Resíduos 
Padronizados 
1 0,098 0,0189 671,7813 1,0457 1,0419 
2 0,196 0,0025 808,8881 1,2791 1,2489 
3 0,0049 3,5586 152,369 0,2732 0,2835 
4 0,0245 0,2716 -499,4047 -0,7612 -0,7738 
5 0,049 1,1484 -448,2216 -0,8027 -0,8139 
6 0,0245 0,2716 -953,8113 -1,5567 -1,4779 
7 0,049 1,1484 -2,4138 -0,0042 -0,0044 
8 0,0049 3,5586 529,6561 0,9843 0,9855 
9 0,049 1,1484 15,8043 0,0276 0,0287 
10 0,098 0,0189 1007,6758 1,6663 1,5629 
11 0,0049 3,5586 24,0914 0,0431 0,0448 
12 0,098 0,0189 489,6152 0,7463 0,7594 
13 0,196 0,0025 310,714 0,465 0,4797 
14 0,0245 0,2716 -955,3746 -1,5597 -1,4803 
15 0,196 0,0025 704,9396 1,0969 1,0884 
Tabela 55: Tabela de Resumo da Análise dos Resíduos 
 
 
Figura 17: Análise dos Resíduos (Padronizados). 
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Figura 18: Análise dos Resíduos (Studentizados). 
 
Neste item podemos observar dos gráficos Res. Padronizado vs Valores Ajustados 
Res. Studentizado vs Valores Ajustados que não foi detectado valores extremos. 
 
Pontos Influentes 
Um ponto é influente se sua exclusão do ajuste da regressão causa uma mudança 
substancial nos valores ajustados. A seguir, apresentamos três tipos de pontos influentes, são 
eles a distância de Cook, DFBETA e DFFITS. O DFBETA avalia a influência do ponto no 
coeficiente angular. O DFFITS avalia a influência do ponto no ajuste da curva. A distância de 
Cook avalia ponto de alavanca com resíduo padronizado alto. Os critérios para análise dos 
pontos influentes são dados por: 
 
Diagnóstico Fórmula Valor 
DFFITS 2* raíz ((p+1)/n) 0,73 
DCOOK 4/n 0,2667 
DFBETA 2/raíz(n) 0,52 
Tabela 56: Critério 
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Figura 19: Gráfico da Análise dos Pontos Influentes (DFFIT). 
 
Figura 20: Gráfico da Análise dos Pontos Influentes (DCOOK). 
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Teste de Independência 
Neste item testamos a independência das observações através do seguinte teste de 
hipóteses: 
H0: Observações são independentes; 
H1: Observações não são independentes. 
 
Estatística GL P-valor 
0,0004 1 0,9843 
Tabela 57: Teste de Independência - Breusch-Godfrey ( Estatística Chi^2 ) 
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Como P-valor (0,9843) do teste de Breusch-Godfrey é maior que 0,05. Logo,não 
rejeitamos a hipótese de independência das observações ao nível de significância de 5%. 
